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Introduction générale

Les huiles végétales jouent un rdle essentiel dans notre alimentation. Elles
assurent tout d’abord une fonction nutritionnelle : elles contribuent a I’apport d’énergie
par leur richesse en acides gras indispensables, et participent a ’apport et au transport
de vitamines liposolubles (vitamine E et D) et d’autres constituants d’intérét nutritionnel

comme des phyto stérols ou des composés phénoliques.

Ces huiles du fait de leur richesse en acides gras mono- et/ou polyinsaturées,
sont sujettes a des réactions chimiques telles que 1’auto-oxydation des acides gras (
Cuvelier M. E. et Maillard M. N., 2012) qui favorise la détérioration et la réduction
de la durée de conservation des huiles végétales, entrainant ainsi des
changements organoleptiques (couleur, texture, odeur et des pertes de saveur) et certains
composeés tels que les vitamines et la dégradation partielle des acides gras
indispensables ; ce qui conduit peu a peu a une perte de leur qualité¢ (Meziani S. et al .,
2021).

Cette auto oxydation dépend de plusieurs facteurs comme la composition
initiale de I’huile, la présence et la teneur en composés mineurs a activité pro ou
antioxydante (minéraux, tocophérols, carotenes, chlorophylles) et les conditions de
stockage (Dandjouma A. et al., 2008).

En ce sens, une stabilité oxydative accrue des huiles peut étre obtenue par
I'ajout d'antioxydants naturels ou synthétiques ; par exemple, I'hydroxytoluene butylé
(BHT) et I'hydroxyanisole butylé (BHA) qui sont des antioxydants synthétiques
courants. Cependant, il a été révele que ces composés peuvent étre impliqués dans
beaucoup de risques sanitaires y compris des dommages au foie et a des cancers. Pour
cette raison l'intérét des industries alimentaire, pharmaceutique et cosmétique pour
I’enrichissement par les antioxydants naturels tels que les polyphénolsa augmenté
(Maria del Pilar GM., 2020). Ces molécules sont des métabolites secondaires des
plantes qui se trouvent dans les différentes parties de ces derniéres (fruits, feuilles,

pelures, graines...) et présentent un effet protecteur ou ralentisseur contre I'oxydation
des lipides (Dagmey A., 2020)

La flore algérienne est caractérisée par une diversité d’especes de plantes

aromatiques et médicinales, trés utilisées en médecine traditionnelle depuis I’antiquité
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pour traiter plusieurs pathologies (Rahmani N. et Zouia S., 2016), Parmi lesquelles cet
arbre qui pousse a I’état spontané sur tout le bassin méditerranéen : porte le nom de
pistachier lentisque (Pistacia lentiscus L.) qui est connu pour ses vertus thérapeutiques
(Abdeldjelil M., 2016) . En effet, un large éventail d’études ont montré la richesse de
ses feuilles en métabolites secondaires notamment les polyphénols qui lui procurent ses
différentes activités biologiques a savoir I’activité antioxydante (Salhi A et al.,2019).

Ainsi, I’huile végétale de cette plante est largement recommandé pour le
traitement de plusieurs maladies telle que la diabéte , traitement des douleurs d’estomac
et aussi le traitement des troubles respiratoires et brilures dermique (Habibatni M Z.,
2014) .

Malgré sa large utilisation, aucune ¢étude n’a été  effectuée sur
I’enrichissement de cette huile , ¢’est pourquoi, nous nous sommes intéressé dans notre
travail a I’étude de I'impact d'enrichissement de 1’huile du pistachier lentisque par les
antioxydants naturels extraits des feuilles de la méme plante sur la la qualité et la
stabilité oxydative de ce dernier . D’une part, dans le but de la valorisation de ses
composés et d’autre part, prolonger la durée de conservation de I’huile en réduisant

I’oxydation des lipides.
Le présent travail est scindé en 3 parties :

La 1% partie : est une étude bibliographique subdivisée en deux chapitres. Le
premier chapitre porte sur des généralités de 1’espece étudié, les
huiles végétales et les techniques d’extraction et d’enrichissement des huiles.
Ensuite le second chapitre comporte tous ce qui concerne 1’oxydation des

lipides et les antioxydants.

La 2°™ partie : est une partie expérimentale qui détaille le matériel et les

méthodes utilisés pour la réalisation de la partie pratique de ce travail.

La 3™ partie : est consacrée aux différents résultats obtenus et leurs

interprétations.

Au final, une conclusion générale et des références bibliographiques cléturent ce

manuscrit.
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1 Pistachier lentisque ( Pistacia lentiscus )

1.1 Généralités

Pistacia lentiscus est une plante décrite pour la premiére fois par le botaniste
Linné en 1753 (Mecherara S., 2007) , le nom pistacia vient du grec pistaké et
lentisque vient du latin lentus, qui signifie visqueux. Cet arbre est appelé ainsi car il est
cultivé pour sa résine aromatique, et connue aussi par le nom mastic (Codif recherche
et nature., 2012) , c’est une plante médicinale et aromatique appartenant a la famille
Anacardiacée d’origine méditerranéenne , (Bouyahya A. et al., 2019) qui est souvent
associée a I’olivier dans 1’ouest (Mecherara S., 2007) , elle est largement répandue en

Algérie et utilisée surtout par la population rurale (Rodriguez P. et al., 2013).

Le lentisque est un arbre qui se distingue par plusieurs caracteres comme la
résistance a la pénurie d’eau, la résistance pendant de longues périodes a la haute
température et au rayonnement solaire , certains auteurs le considerent comme plante
thermophile ( Boudjemaa B. et al ., 2020).

En raison de sa valeur medicinale importante, le pistachier lentisque a été utilisé
par des civilisations tres anciennes, y compris les Grecs et les Egyptiens dans la
médecine traditionnelle (Djerrou Z ., 2014) . En effet , cette plante (Figurel) est
connue comme source trés riche en métabolites secondaires auxquels reviennent ses
activités biologiques et son utilisation dans divers domaines notamment

pharmaceutiques et industriels (Hemma R .et al., 2018).

Figure 1 : Arbre du pistachier lentisque prise le : 30 /11/2020
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1.2 Noms vernaculaires
Cette espece posseéde plusieurs noms vernaculaires qui différent d’une région a

une autre (Djedaia S., 2017) ; décrites dans le Tableau 1.

Tableau 1 : Noms communs de Pistacia lentiscus (Benmehdi I., 2012) .

Nom scientifique Pistacia lentiscus L

Nom francais Pistachier Lentisque ou arbre mastic
Nom anglais Chios mastic tree

Nom arabe Derw, Sareys , addraw

Nom kabyle ou berbere Tidekth, Amadagh

Nom espagnol Lentisco

Nom turque pistache.

Nom italien Lentischio, Lentisco, Sondro, Stinco
Nom allemand Mastix baum

Nom dans I’est algérien Gadhoum

1.3 Taxonomie

La taxonomie du Pistachier lentisque est décrite dans le Tableau 2.

Tableau 2 : Classification botanique du Pistacia lentiscus (Bakli S., 2020) .

Regne Plantae
Embranchement Spermatophyta
Sous embranchement Angiospermae
Division Magnoliophyta
Classe Dicotylédones
Sous classe Dialypétales
Ordre Sapindales
Famille Anacardiaceae
Genre Pistacia
Espéce Pistacia lentiscus L.
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1.4 Répartition géographique

Pistachier lentisque est un arbrisseau dioique sauvage, thermophile, largement
distribué dans les écosystémes extrémes de la région méditerranéenne (Figure 2). On la
rencontre en Europe, Asie, et en Afrique jusqu'aux Canaries et au Portugal (Chaabani
E., 2020), Cette espece est adaptée au climat semi-aride de la méditerranée et qui
pousse dans les maquis et les garrigues dans tout type de sols en préférant les terrains
siliceux pauvres en potassium et en phosphore.( Djerrou Z ., 2011) .
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Figure 2 : Aire de répartition de Pistacia lentiscus dans le monde (Bouabdelli Z.,
2019).

En Algérie, il occupe 1’étage thermo-méditerranéen (Figure 3), plus précisément
dans le bassin du Soummam en association avec le pin d'Alpe, le chéne vert et le chéne
liege. Sa limite méridionale se situe aux environs de Saida ; sa présence au sud de

I’ Atlas saharien n’est pas signalée (Abdeldjelil M., 2016) .
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Figure 3 : Distribution de I’espéce Pistacia lentiscus en Algérie (Quezel P.et Santa S .,
1963).
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1.5 Description botanique
Pistacia Lentiscus est un arbuste a feuilles persistantes, avec des parties males et
femelles, qui présente une forte odeur de résine, mesurant de 1 a 5 métres. Il arrive a sa
hauteur maximale a 40-50 ans. Dans les zones appropriées, qui lui permettent de
pousser librement, il atteint souvent les 7 métres de haut (Codif recherche et nature.,
2012). La croissance de la plante se termine généralement en Ao(t-Septembre et le
cycle de développement se termine entre Novembre et décembre (Yosr Z. et al., 2018).

La description botanique des différentes parties de la plante est décrite dans le
Tableau 3 et la Figure 4 .

¢. Fruits d. Résine ou Mastic gum

Figure 4 : Différentes parties de plante Pistacia lentiscus : a. fleurs, b. feuilles,

c. fruits, d. résine ou mastic (Chaabani E ., 2020).
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Tableau 3 : Description botanique des diffrentes parites de la plante.

Longues racines pivotantes qui  pénétrent
Les racines | profondément dans le sol afin de puiser I’eau (Quezel P. et
nécessaire a la plante, ce qui permet sa croissance )
tout en gardant son feuillage vert foncé méme durant Medalil F.
la sécheresse. 2003).
Ecorce et | L’écorce de Pistacia est rougedtre sur les jeunes | (Abdeldjelil M.,
tronc branches, et deviennent gris quand I’arbre vieillit. 2016).
Les Tortueuses et pressées, qui forment une masse | (Bougherara I.,
branches serrée. 2015).
Possédent un nombre pair de folioles d’un vert | ( Hamiani A .,
Les feuilles | sombre, elliptiques, obtuses, luisantes en dessus, 2018).
glabres, coriaces et dont le pétiole est bordé d’une
aile verte.
Unisexuées d’environ 3 mm de large se présentent
sous forme de grappe, et tres aromatiques, forment (Harrat M.,
Les fleurs des racemes de petite taille a l'aisselle des feuilles.
Les fleurs femelles sont vert jaunatre et les fleurs 2020).
males sont rouge foncé, la période de floraison a lieu | (Aissi O. et a.|
de mars a mai. 2016).
La période de fructification a eu lieu au milieu et a la
Les fruits fin de I'eté (Juillet-Aodt) et la maturation des fruits
. . (Yosr Z .et al,
est achevé en automne (Octobre). Les fruits sont
généralement une graine drupes (4--6 mm), d'abord | 2018).
vertes, puis rouges et deviennent noir brillant a
pleine maturation (Septembre-Octobre). La perte de
fruits a eu lieu pendant la fin de I'automne (Octobre-
Novembre)
C’est une résine naturelle de couleur jaune clair
transparente et en forme de larme (entre 4 a 5 kg
Le mastic par arbre), Qui est obtenue en été par incision du )
tronc. La distillation de cette résine permet (Chaabani E .,
I’extraction d’une essence utilisée en parfumerie. 2020).
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1.6  Activités biologiques de Pistacia lentiscus

De nombreuses recherches effectuées sur les molécules contenues dans les
différentes parties (feuilles, fruits, partie aérienne) de Pistacia lentiscus ont indiqué que
cette plante possede de multiples activités biologiques (Chaabani E., 2020), on cite :

e Activité antioxydante
L'huile de P. lentiscus a montré un bon effet antioxydant avec une activité de
piégeage des radicaux DPPH entre 21% et 35% (Boudjemaa B. et al.., 2020) .

Bouyahya A .et al ., (2019) ont fait une étude sur le pouvoir antioxydant des
huiles essentielles de fruits et de feuilles de pistacia.L et ils ont prouvé que I’'HE des
fruits (PLFEO) a présenté une capacité antioxydante remarquable que ’HE des feuilles
(PLLEO).

Une autre étude a été faite par Salhi A . et al., (2019) sur I’activité antioxydante
des différents extraits des feuilles de la plante, les résultats obtenus ont montré que les
extraits polaires, qui sont riches en composés phénoliques, présentaient la plus forte
activité antioxydante dans les tests DPPH et FRAP. Bakli S. et al., (2020) ont aussi
évalué les activités antioxydantes de I'extrait de flavonoides obtenus a partir de feuilles
de P. lentiscus et ils ont trouvé que ses substances possédent une trés bonne activité

antioxydante (anti- radicalaire) par pieges les radicaux libres et chélatent les métaux.

D’autre part , lors de 1’étude faite par Yemmen M .et al ., (2017) les auteurs
ont comparé la capacité antioxydante des extraits obtenus de différentes parties de la
plante (feuilles, fruits et la tige) par différentes méthodes et ils ont trouvé que I'extrait de
feuilles a montré toujours une activité plus élevée par rapport a celui obtenu avec les
autres extraits cela indique que les feuilles de lentisque sont riches en composés

phénoliques.

e Activité antimicrobienne et antifongique
Depuis longtemps, P.lentiscus est connue pour ses effets antimicrobiens et
antifongiques. Une étude a révélé que l'activité antibactérienne de I'huile extraite du
mastique de P. lentiscus est tres élevée contre Escherichia coli, Staphylococcus aureus,
Bacillus subtilis. Cette huile a révéler aussi une activité antibactérienne sélective contre

Porphyromonas gingivalis et Prevotella melaninogenica et avait une activité anti-
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plaque sur les dents en inhibant la croissance bactérienne dans la salive (Zitouni A.,
2017).

L'extrait aqueux des feuilles de P. lentiscus avait de la puissance antifongique de
la griséofulvine contre les dermatophytes Microsporum canis, Trychophyton
mentagrophytes, Trichophyton violaceum isolés de tinea capitis (Landau S. et al.,
2014) .

e Activité anti-inflammatoire

Plusieurs études ont prouvé le pouvoir anti-inflammatoire de pistacia lentiscus.
Qabaha K. et al . (2016) ont trouvé que I’extrait de feuilles de cette plante a également
montré une forte réduction de la production d'IL-6 et de TNF-a par les cellules
Polymorphonucléaires induites par le LPS ( lipopolysaccharide ) ce qui indique les
effets anti-inflammatoires importants de ses extraits et que cette propriété est due a leurs
richesse en polyphénols. Aussi Maxia A. et al. (2011) ont indiqué que [I'huile
essentielle de P. lentiscus a inhibé de maniére significative le développement de la
masse des granulomes et également la synthése de cytokines pro-inflammatoires telles
que le TNF-a, INL-1 et I'IL-6 qui jouent un rOGle critigue dans les processus

d'inflammation.

e Activité anticancéreuse et cytotoxicité
Les travaux menés par Bouyahya A. et al. (2019) ont rapporté que I’HE de
fruits (PLFEO) et I’'HE de feuilles (PLLEO) de pistacia lentiscus ont montré une
importante activité antiproliférative. Cependant, les effets cytotoxiques présentés par
PLFEO contre certaines lignées de cellules cancéreuses sont plus importants que les
effets exprimés par PLLEO et que La différence entre les effets cytotoxiques
enregistrés par le PLFEO et le PLFEO est probablement attribuée a la composition

chimique et a la sensibilité des lignées cellulaires testees.

I1 a été prouvé que non seulement ’HE de P.lentiscus qui a cette capacité mais aussi la
gomme de P.Lentiscus contient des composés qui inhibent la prolifération et induisent

I’apoptose des cellules cancéreuses du colon chez les humains (Otmani Y. et Slimani
M ., 2018).
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e Activité antidiabétique et hypolipidémiante

Ur Rehman M .et al.,( 2015) ont démontré dans leur étude in vivo sur les rats
que la gomme de mastic a un effet hypoglycémiant et entraine une normalisation de la
glycémie sanguine. Il a été également prouvé qu’elle provoque la libération d'insuline
par les cellules du pancréas, et que son effet est comparable a celui de glibenclamide.
Aussi le traitement de rats diabétiques avec de la gomme de mastic a entrainé une
réduction de la concentration des transaminases (ASAT, ALAT) dans le plasma. Cette
étude montre que la gomme brute de P. lentiscus agit comme un anti diabétique et un

effet hépato-protecteur.

Une autre étude faite par Cherbal A .et al.. (2017) sur I’activité antidiabétique
et hypolipidémiante de I’extrait de feuilles de cette plante, ont montré une
augmentation de l'insuline plasmatique et une diminution des taux des lipides sériques,

aussi les auteurs ont trouvé un effet inhibiteur de ’activité de I’a-amylase.

Djerrou Z., (2014) a aussi montré que I’huile de P.lentiscus possede des
propriétés anti-hyperlipidémiques, en réduisant le cholestérol total, le cholestérol LDL

et les triglycerides. Cette propriété peut étre attribué a sa richesse en acide oléique.

Les difféerentes propriétés biologiques des produits de la plante sont résumées dans
le Tableau 4 .

10
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Tableau 4 : Effets biologiques et pharmacologiques etudiés de Pistiacia lentiscus.

o Référence
Effet Produits étudiés

. _ (Maxia A .et al., 2011) .
Anti Mastic

Inflammatoire

: (Qabaha K .et al., 2016).
Feuilles

Anti proliférative _ (Balan K .et al., 2007).
Mastic

( Mikhail Olugbemiro N.
Feuilles al., 2013) .

. (Hemma R. et al., 2018).
Antioxydant

Feuilles et/ou fruits

(Assimopoulou A.et al .,

Reésine 2005).
Antimicrobienne )
Feuilles (Chekoual et al., 2015) .
Anti
mutagénese et )
] ] Fruits ( Afef A. et al., 2007).
anti cancéreuse
o ) (Cherbal A. et al. ,2017).
Anti diabétique Feuilles
Anti ulcerogenique _ (Afef D. et al. ,2013).
Feuilles
Hepatoprotective feuilles et fruits (Mehenni C. et al., 2016).

1.7  Utilisation thérapeutique et vertus du lentisque

Le lentisque est connu pour ses propriétés médicinales depuis l'antiquité (Ait
Mohand B. et al.., 2020). Il est largement utilisé pour traiter diverses maladies :
hypertension, ulcere, eczéma, diarrhée et infections de la gorge (Aissi O.et al .,2016).

Dans la région méditerranéenne, le P. lentiscus avec toutes ses parties, les racines, les

11
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feuilles, les fruits ont été traditionnellement utilisées pour un large éventail d'objectifs
(Khedir S. et al., 2017).

Le mastic de Pistacia a été utilisé par les guérisseurs traditionnels pour le
soulagement des douleurs abdominales, des maux d’estomac, de la dyspepsie et de
I’ulcere gastroduodénal. Plusieurs études ont également signalé que I’huile essentielle
des parties aériennes de P. lentiscus possede des propriétés antifongiques et
antibactériennes appréciables (Bammou M.et al., 2015).

2 Huiles Végétales

2.1 Définition

Les huiles végétales sont des corps gras liquides a la température de 15°C;
caractérisées par leur insolubilité dans I’eau et solubilité dans les solvants organiques
(éthers, hexane, benzéne) (Lecerf J-M .,2011), ces huiles se trouvent enfermées dans
les cellules oléiféres sous forme de petites gouttes. (Salas J .et al., 2009), et s'extraient

naturellement par compression a froid ou a chaud des matieres qui les contiennent.

2.2 Composition

Une huile végétale est constituée majoritairement de triglycérides, d’acides gras,
accompagnés de substances lipidiques auxiliaires non glycéridiques, comme les
hydrocarbures saturés ou insaturés, des phytostérols, des alcools terpéniques, des
alcools gras, des vitamines (ex. vitamine E). A c6té de ces lipides, dits simples, on
retrouve aussi dans les huiles une quantité de lipides complexes, comme les
phospholipides et les glycolipides (Guichard C., 1967). Les huiles végétales n’ont
cependant pas une composition fixe, car elles varient selon les arrivages, la génétique, la

culture des plantes et les saisons (Evrard J. et al., 2007).

2.3 Classification

D’aprés Guichard C. ( 1967), selon ’utilisation finale des huiles, on distingue :

2.3.1 Huiles officinales
Ce sont des huiles utilisées dans un but thérapeutique ou cosmétique. Elles sont
exclusivement obtenues par expression a froid. Il s’agit d’huile vierge de premiere

pression.

12
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2.3.2  Huiles alimentaires
Ce sont des huiles destinées a étre utilisées par le secteur agro-alimentaire, obtenues
par expression des graines oléagineuses, a froid ou a chaud. Elles peuvent subir des
traitements de raffinage pour éliminer les pigments, les substances odorantes, a golt

insipide et d’autres contaminants.

2.3.3 Huiles industrielles
Ce sont des huiles de qualité moindre utilisées par différents secteurs industriels
(peintures, lubrifiants, détergents, biocarburants). Elles sont le plus souvent obtenues
par extraction par solvant (hexane).

2.4 Huile des fruits de Pistacia lentiscus L.
2.4.1 Définition

Huile de lentisque est extraite du fruit comestible qui peut fournir 38,8 % de leur
poids liquide épais de couleur vert. Elle n’est entierement liquide qu’a la température de
32 et 34 °C (Belfadel F., 2009). La teneur en matieres grasses brutes des fruits de
Pistacia lentiscus varie de 32,8% pour les fruits noirs (mdrs) a 11,70% pour les fruits
rouges. Ainsi, le fruit noir peut étre considéré comme une graine oléagineuse ayant des
teneurs ¢élevés en matieres grasses comme c’est le cas pour I’arachide, I’olive, le
tournesol et le coton (Charef M. et al., 2008). Le rendement en huile varie de 11,95%
(fruits non mdrs) a 45,97% (fruits trop mars) ; une différence liée a une augmentation
progressive de la teneur en huile des fruits de Pistacia lentiscus au cours du processus
de la maturation du fruit (Abddeldjelil M., 2016).

2.4.2 Composition
L’huile de lentisque est caractérisée par la présence des acides gras insaturés
(mono et polyinsaturés) et des acides gras saturés, la fraction insaponifiable contient des

tocophérols, des stérols et des composants phénoliques (Charef M.et al., 2008) .

= Acides gras
La classe prédominante d'acides gras dans I’huile de P. lentiscus L. est
représentée par les AGMI qui ont une activité antihypercholestérolimiante, suivie par
les AGS et AGPI. Les acides gras insaturés (essentiellement l'acide oléique (53,50 a
65,00%) et l'acide linoléique (17,60 a 28,50%)) représentent un pourcentage total de

78,80%, I’acide palmitique est le composé majoritaire des acides gras saturés, son
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pourcentage varie de 16,30% a 19,50% (Charaf M.et al., 2011) . D’autres acides sont
présents sous forme de traces tels que les acides palmitoléique, stéarique, linolénique,
arachidique et gadoléique (Trabelsi H. et al., 2012).

=  Triglycérides

Les triglycérides représentent 90 & 99% de lipides simples apolaires, ce sont des
triples esters d’acide gras (AG) et de glycérol (Cuvelier M E . et Maillard M N.,
2012). Dans I’huile de lentisque, les TG se présentent sous des formes mono et
polyinsaturées. Les principaux constituants sont stéaroyloleyl-linoleoylglycerol et
palmitoyl-dioleylglycérol suivie par stéaroyl-dilinoleoylglycérol et palmitoyl-oleyl-
linoleoylglycérol avec des quantités moindres de trioleylglycero, oleyl-dilinoleoyl-
glycerol, dipalmitoyl-oleylglycerol, palmitoyl-dilinoleoyl-glycérol, Oleyl-dilinoleoyl-
glycérol, dipalmitoyllinoleoylglycérol et trilinoleoyl-glycérol (Dhifi W. et al., 2013).

" Phospholipides

Les phospholipides sont des esters du glycérol dont les positions sn-1 et sn-2
sont estérifiees par des AG et la fonction alcool en sn-3 est naturellement estérifiée par
un acide phosphorique lui-méme associé a un sucre (inositol) ou une amine (choline,
éthanolamine,sérine) (Belfadel F., 2009). Sur trois populations de fruits de P. lentiscus
L.; quatre classes de glycérophospholipides (PL) ont ¢été détectées: 1’acide
phosphatidique (PA), la phosphatidyléthanolamine (PE), le phosphatidylglycérol (PG)
et le phosphatidylinositol (PI) (Trabelsi H. et al.,2012).

= Tocophérols

Les tocophérols, ce que ’on appelle habituellement la vitamine E, constituent les
antioxydants liposolubles naturels (Iserin P., 2005) qui participent a la conservation des
huiles grace a leur capacité a piéger les radicaux libres (Reboul E.et al., 2007). lls se
trouvent sous quatre formes isomériques a, B, y et 8. L'a-tocophérol représentait 93.62
% de tocophérols totaux dans I’huile de lentisque. Les isoméres B et y constituaient
5.79, 0.59 % respectivement tandis que le 6-tocophérol n'a pas éte détecté (Dhifi W. et
al., 2013).

= Stérols
Les stérols végétaux, également connus sous le nom de phytostérols, sont des
graisses communes a toutes les plantes supérieures (Bouic P-J.et Lamprecht J-H.,

1999). Dans toutes les étapes de maturation de baies de lentisque seulement quatre
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stérols ont été identifiés et quantifiés; P-sitostérol a été le principal, suivis par
campestérol. Le cholestérol et stigmastérol ont été détectés en quantités infimes
(Trabelsi H .et al., 2012). Le p-sitostérol est reconnu par son activité

anticholestérolémique et dans le traitement de 1’hyperplasie de la prostate (Corbiere C.,
2003).

= Polyphénols
Les composés phénoliques sont des métabolites secondaires végétaux présentant
un ou plusieurs cycles benzéniques portant une ou plusieurs fonctions hydroxyles
(Urquiaga | . et Leighton F.,2000). D’aprés Belhachat D. et al. (2017), le contenu
phénolique total obtenu d’extrait de baies de lentisque est de 955,28 mg d’AGE/g.
Plusieurs rapports ont montré une relation étroite entre le contenu phénolique total et

une activité antioxydante élevée (Farasat M. et al., 2014).

=  Minéraux
Le minéral le plus abondant dans I’huile de lentisque est le Na (25.36 mg/100g),
suivi de K, Ca, Mg, Fe et Cu (Dhifi W. et al., 2013). Ces minéraux jouent un role
important dans le corps humain ; ils interviennent dans la transmission nerveuse,
I'équilibre osmotique et acido-basique du fluide corporel, comme cofacteur dans
plusieurs reactions du metabolisme des glucides, substances essentielles dans la

structure du squelette et des dents et la coagulation du sang (Hasan H. et al., 2011).

2.4.3 Conservation dhuile de pistacia lentiscus L
Les huiles se conservent a l'abri de la lumiére et de la chaleur et dans les endroits
frais afin d'éviter leur polymérisation. Le temps du stockage est généralement de 18 a
36 mois (CuvelierM. et Maillard N.,2012).

2.5 Extraction de I’huile végétale
L’extraction est une opération ancienne utilisée pour retirer, des plantes et de
certains organes d’animaux, des produits alimentaires, pharmaceutiques ou odoriférants,

sous forme de breuvages, drogues ou parfums (Van C.,2011) .

De nombreuses méthodes d’extraction sont spécifiquement utilisées dans le cas
des lipides des matiéres végeétales. On en cite, en tout premier lieu le pressage a plaque
ou a vis. L’extraction par soxhlet, I’extraction assistée par micro-ondes et/ou ultra-sons,

I’extraction par fluide supercritique, etc.
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2.5.1 Extraction par pressage (Procédés mécaniques)

L'extraction de I'huile par des presses mecaniques est la méthode la plus
conventionnelle. Dans cette méthode, on utilise soit une presse manuelle a bélier, soit
une presse a vis entrainée par un moteur pour extraire I'huile (Figure 5). 1l a été observé
que la presse a bélier peut extraire environ 60%-65% de I'huile, tandis qu'une presse a
vis motorisée peut extraire environ 68%-80% de I'huile (Baskar G. et al., 2019).

Amandes de

palmistes _-éﬁ
- — : Vis sans fin

Tourteaux de - i )
palmistes -——> — (____Iililie de palmistes

Figure 5 : Principe de I’extraction par une presse a vis ( Ghislain Mengata M.et
Adolphe Moukengue 1., 2016).

2.5.2 Extraction par solvant
L'extraction par solvant est le processus d'élimination d'un soluté a partir d'un
solide en utilisant un solvant liquide ; il est appelé extraction solide-liquide (Atabani
E. etal., 2013).

En outre, cette méthode a un impact négatif sur I'environnement en raison de la
production d'eaux usées, d'une consommation d'énergie spécifique plus élevée et d'une
émission plus importante de composés organiques volatils, mais elle a moins d'impact

sur la santé humaine (Baskar G . et al., 2019) .
Il existe trois méthodes d'extraction de ce type :

L'extraction a I'eau chaude. : c’est un processus d'extraction basé sur le travail du
pionnier Dr Karl Clark qui a utilisé une combinaison d'eau chaude, de vapeur et de
caustique pour séparer le bitume du pétrole (Figure 6) . Ce procédé est base sur | ajoute
de I'hydroxyde de sodium a la boue de sables bitumineux pour faciliter le processus

d'extraction. (Jeeravipoolvarn S., 2005) .
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Figure 6 : Schéma généralisé du processus d'extraction a I'eau chaude
(Jeeravipoolvarn S., 2005).

e Extraction par soxhlet :. a é&té nommé d'apres son investisseur Franz von Soxhlet en
1879. L'appareil de Soxhlet était chauffé en fonction du type de solvant utilise, et
fondamentalement il fonctionne sur la polarité du solvant et de I'échantillon. Lorsque
le solvant est en ébullition, la vapeur s'éleve par le tube vertical jusqu'au condensateur
situé au sommet, de sorte que le condensat liquide s'égoutte dans le dé a filtre en
papier au centre, qui contient I'échantillon solide a extraire. L'extrait passe a travers les
pores de la cartouche et remplit le tube du siphon (Figure 7) , (Shamsuddin N .et al.,
2015) .

. — CT ol ysar

P Exir@acisosr o e e
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Figure 7 : Appareil d'extraction Soxhlet (Shamsuddin N .et al., 2015).

e Technique d'ultra sonication : Afin d'étudier l'effet de la fréquence des ultrasons, un
générateur d'ultrasons de type cornet fonctionnant a une fréquence de 24 kHz et une
puissance électrique variable allant jusqu'a 450 W (Dr Hielscher UP400S, Allemagne).
a eté utilise au sommet du réacteur. Le générateur d'ultrasons équipé d'une sonde a
pointe plate en alliage de titane (2 cm de diamétre). La puissance ultrasonore est réglée

a 280 W (89,17 W/cm2 Pendant la sonication le récipient est recouvert d'un pendant la
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sonication le récipient recouvert d’un couvercle pour éviter I'évaporation du solvant (
Figure 8), (Moradi N. et al., 2018) .

24 KHz ultrasonic generator
=l ———
= <

T
|

—» Stainless steel reactor

(Seed powder + solvent)

40 KH: Ultrasonic ]

“4 20 xHz Piezoelectric
transducer

nducer circult l

Figure 8 : Systéeme d'extraction assistée par ultrasons (Moradi N. et al., 2018).

2.6  Enrichissement des huiles végétales
2.6.1 Généralités

Depuis les temps les plus anciens, les grandes civilisations ont eu recours aux
plantes médicinales pour leurs propriétés thérapeutiques, cosmétiques, chimiques,
diététiques, pharmaceutiques, agro-alimentaires et industrielles (Lahsissene H. et al.,
2009). Ces plantes représentent un reservoir immense de composés potentiels attribués
aux métabolites secondaires qui ont l'avantage d'étre d'une grande diversité de structure
chimique et ils possedent un trés large éventail d'activités biologiques (Zeghad N.,
2009).

La combinaison des plantes médicinales avec 1'huile d’olive est trés connue par
leur effet bénéfique sur la composante en antioxydants. Ce qui a fait, I’objet de
plusieurs travaux récents qui consistent a I’évaluation de I’activité antioxydante d'huile

avant et apres 1’enrichissement par ces plantes et leur effet sur la stabilité de I’huile.

Un grand nombre de substances biologiques peuvent étre potentiellement
utilisées pour enrichir I’huile d’olive principalement des feuilles ou des grignons d'olive
(Reboredo-Rodriguez P. et al ., 2017) ainsi que par des plantes et des légumes.

L’enrichissement est assuré par différents procédés :

2.6.2 Enrichissement par infusion
Une méthode de macération traditionnelle pour enrichir 1’huile qui consiste

a dissoudre des matériaux naturels contenant des antioxydants et des composés
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aromatiques tels que les herbes, les épices et les fruits (Baiano A. et al., 2009), dans la
phase huileuse, requérant une durée de temps prolongée et une température ambiante
(Caponio F. et al., 2016).

2.6.3 Enrichissement par des extraits végétaux
Implique I’extraction des composés cibles a partir de leurs mati¢res premicres
comme la margine, les épices et les herbes (Gharby S. et al., 2014) et les incorporer
pour étre dissous dans I’huile (Delgado-adamez J.et al ., 2014) .

2.6.4  Enrichissement par Co-traitement
Une méthode moins utilisée repose sur l'ajout des herbes ou d’autres maticres
végétales a la pate des olives broyées avant I'étape de malaxation ou pendant le broyage
lors de l'extraction de 1’huile (Reboredo-Rodriguez P.et al., 2017) .

2.6.5 Enrichissement par ultrasons
La méthode a été développée par Japon-Lujan R. et De Castro M., (2008). Les
ultrasons ont été appliqués pour améliorer l'extraction des produits naturels a partir du
matériel végeétal, principalement a travers le phénomene de la cavitation. L'effet
mécanique des ultrasons est censé accelérer la libération des composants bioactifs dus a

la perturbation de la paroi cellulaire (Achat S. et al., 2012).

2.6.6 Enrichissement pat micro-ondes
Une méthode qui accélere le processus de transfert des composés bioactifs par les
énergies auxiliaires de micro-ondes dans I’huile, permet d’augmenter le rendement,
diminue la quantité de solvant nécessaire et reduit le temps de traitement (Malheiro R.
et al., 2012).

2.7 Bienfaits d’enrichissement de I’huile

Le développement de ces huiles fonctionnelles peut aider a prévenir les maladies
chroniques et améliorer la qualité de vie, sa richesse en antioxydants, comme les
polyphénols, en particulier, et d’autres constituants permettent de prévenir et de traiter
les maladies cardiovasculaires, les cancers, le diabéte, les maladies neuro-dégénératives,

I’inflammation et le vieillissement, 1’obésité (Wahrburg U. et al ., 2002).

Ils sont dotés d’une activité antimicrobienne et jouent aussi un rdle important

dans le renforcement du systéme immunitaire et la protection de certains tissus et
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organes contre les dommages oxydatifs: cerveau, foie, globules sanguins, etc..
(Benlemlih M .et al., 2016).
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1 Généralités sur les lipides
1.1 Définition et structure des lipides

Les lipides constituent la matiére grasse des étres vivants qui forment un ensemble
hétérogéne de composés dont les structures chimiques et les propriétés physico-
chimiques sont tres différentes contrairement aux autres familles de composés biogénes
(Zakkad F ., 2017).

Selon la définition qui repose sur la propriété physique de ces molécules qui est la
solubilité ; les lipides sont des molécules organiques insolubles dans I’eau et solubles
dans les solvants organiques apolaires comme 1’alcool, le benzene et le chloroforme.

Cette propriété est la conséquence d’une composition riche en chaines aliphatiques non

hydroxylées ( Harrat M., 2020).

Selon la nouvelle définition qui repose sur la nature chimique, les lipides sont les
petites molécules hydrophobes ou amphipathiques (ou amphiphiles) partiellement ou
entierement issues de condensation de thioesters et/ou unités isoprenes (Yaya S .,
2014) .

1.2 Sources des lipides
La graisse est la plus souvent extraite du tissu adipeux et des graines d'animaux.
Cependant, les lipides sont présents dans tous les tissus vivants. Leur quantité et leur

qualité dépendent de leurs sources animales et vegétales (Lefebvre S ., 2017).
Selon Belfadel F., (2009) les lipides pouvant avoir deux origines distincts :

e Source vegétale : les graisses d’origine végétale sont d’excellente qualité. Parmi
les , on distingue les huiles «fluides», liquides a température de 15° C (arachide,
olive, tournesol, colza, soja, mais, pépins de raisin, etc.) et les huiles «concrétes»,
solides a la température de 15° C (palme, coprah).

e Source animale : Les graisses animales sont soit d’origine laitiére (lait, créme,
beurre, fromage), soit apportées (viandes et poissons consommeés) ou extraites
des animaux terrestres (saindoux de porc, suif de beeuf, suif de mouton, graisse
d’oie et de canard) ou marins (huile de hareng, sardine, saumon, etc.).

Les différentes sources alimentaires des principaux acides gras essentiels

sont décrites dans le Tableau 5 :
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Tableau 5 : Sources alimentaires des principeaux acides gars essentiels (Lefebvre S.,

2017).
Acides gras Principales sources
Acide linoléique (18:2n-6) Huiles végétales (Tournesol, soja, mais, olive)

lard, graisse de volaille.

Acide arachidonique (20:4-6) Beurre, graisse animale, huile de Poisson.
Acide a-linoléique (18:3n-3) Huile de soja, huile de poisson, huile de
malis.

Acide eicosapentaénoique (20:5n-3) | Huile de poisson

2  Oxydation des lipides (lipooxydation)

2.1 Generalités sur I’oxydation des lipides

De maniere générale, l’oxydation non enzymatique des acides gras
polyinsaturés (AGPI) est la principale responsable des phénomenes de rancissement, de
perte de vitamines (E et C notamment) et de formation de composés toxiques, dont
certains aldéhydes, dans les aliments . Cette lipoperoxydation peut avoir lieu a tout
stade de preparation, stockage, utilisation ou consommation des aliments. Ce
phénomene est trés dépendant de la nature du précurseur lipidique : la peroxydation des

lipides est d’autant plus favorisée que le nombre de doubles liaisons est élevé (Keller j

,2016).

2.2 Mécanismes généraux de ’oxydation des lipides
L’oxydation des lipides peut résulter de plusieurs voies réactionnelles en fonction

du milieu et des agents initiateurs (Figure 9) :

» L’auto-oxydation catalysée par la température, les ions métalliques, les radicaux

libres .
» La photo-oxydation, initiée par la lumiere en présence de photosensibilisateurs.

» L’oxydation enzymatique initiée par la lipoxygénase ( Eymard S ., 2003) .
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Figure 9: Schéma des réactions d’oxydation des lipides (Cuvelier M. E., et
Maillard M. N., 2012).

2.3 Auto-oxydation des lipides

L'autoxydation peut étre definie comme la réaction de I'oxygéne triplet avec des
chaines d'acides gras insaturés au niveau des centres allyliques ou bisallyliques,
I'oxydation des lipides se deroule via une réaction en chaine radicalaire complexe qui
est classiqguement décrite en trois etapes: initiation, propagation et terminaison (Garcia
darras C ., 2012).

2.3.1 Initiation
L'initiation est marquee par la formation de radicaux lipidiques libres qui se
produit en raison de 1’élimination d'un atome d'hydrogene du carbone allylique (de la
double liaison) de la molécule d'acide gras (RH) en présence de métaux traces, de
lumiere ou de chaleur. L'initiation peut avoir lieu par action directe sur l'acide gras
insaturé auquel cas le lipide perd un atome d'hydrogéne pour former un radical libre R *
(Maria del Pilar G M ., 2020).

I
RH - H° + R°

2.3.2 Propagation
Le radical alkyle formé dans I’étape d’initiation réagit trés rapidement avec O
pour donner un radical peroxyl (ROO°®). Ce ROO°® peut arracher un hydrogéne d'un
AGPI adjacent aboutissant a la formation d'un hydroperoxyde d'acide gras ROOH
instable et un second radical libre assurant la propagation de la réaction (Awada M .,
2013).
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R° + 02 - ROO°
ROO° + RH — ROOH + R°

2.3.3 Terminaison

Au cours de I'étape de terminaison, les radicaux formés réagissent entre eux

pour former un produit qui n’est pas un radical libre. Toute réaction qui empéche la

propagation de la peroxydation ou élimine les radicaux libres du systéme joue un réle

clé dans le mécanisme de terminaison . Les antioxydants casseurs de chaine, tels que les

composants phénoliques, réagissent avec les radicaux lipidiques et forment des radicaux

non réactifs, arrétant la chaine de propagation . Des exemples d'antioxydants

phénoliques comprennent les tocophérols, I'hydrogquinone butylée et le gallate de
propyle (Morales M., et Przybylski R ., 2013).

ROO° + ROO° - ROOR + 02
ROO° + AH - ROOH + A

2.4 Facteurs influencant I’oxydation des lipides

Les facteurs qui influencent ou qui initient I’oxydation des lipides sont de deux types:

7
o0

0

Des facteurs intrinséques tels que la composition en acides gras des lipides
(nombre et position des insaturations), la présence de pro-oxydants (ions
métalliques, enzymes, etc.) ou d’antioxydants naturels (tocophérols,

caroténoides, etc.) .

Les facteurs externes tels que la température, la lumiére, la pression partielle en
oxygene, l’activité de 1’eau, les conditions de stockage et de transformation

(Coulibaly I . et al ., 2011).

2.5 Conséquences de la peroxydation des lipides

Le rancissement oxydatif des acides gras est un phénomene chimique, spontang,

évolutif,irréversible et altératif. 11 peut entrainer des conséquences majeures :

La dégradation des qualités nutritionnelles, sensorielles et physiques des
aliments.
Le développement de plusieurs pathologies, telles que des désordres intestinaux

chroniques, Iartériosclérose, I'athérogenese, les maladies neurodégénératives et
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divers types de cancer ; si les produits issus de ’oxydation sont consommés
pendant longtemps (Dridi W ., 2016)

- Les composés riches en AGPI (corps gras alimentaires, cosmétiques) subiront
des modifications organoleptiques (rancidité, acidité, modification de la couleur
avec apparition de brunissement).

- Des conséquences nutritionnelles vont résulter de 1’oxydation de nutriments
(disparition des vitamines A, E, C, oxydation d’acides aminés). Enfin des
composés toxiques (peroxydes, époxydes, aldéhydes et mutagénes) vont
s’accumuler dans les aliments. (Cillard J . et Cillard P ., 2006) .

3 Systéme de défense non enzymatique contre la peroxydation

Les antioxydants naturels et synthétiques sont utilisés pour retarder la
détérioration oxydative des lipides surtout des huiles végetales raffinées sensibles a
I’oxydation ( Meziani S. et al., 2021) parce qu’aprés une periode de latence plus ou
moins longue, appelée aussi période d’induction, I’oxydation se manifeste par une
réduction significative de la qualité de 1’huile ou des produits alimentaires dans lesquels

elle est incorporée (Cuvelier M. E., et Maillard M .N., 2012) .

3.1 Antioxydants synthetiques

Les antioxydants synthétiques utilisés dans 1’industrie alimentaire sont : le
butylhydroxyanisole (BHA), le butylhydroxytoluéne (BHT), le gallate propylée (PG) et
le tétrabutylhydroquinone (TBHQ). Cette famille de substances antioxydantes est
relativement limitée, puisqu’elle correspond a des corps étrangers au milieu biologique

(humain comme animal), donc biochimiquement suspectes (Charef M ., 2011) .

3.2 Antioxydants naturels
3.2.1 a-tocophérol (vitamine E)

L’alpha- tocophérol est la forme la plus active de la classe des tocophérols . Lors
de I’initiation de la peroxydation lipidique, suite a une attaque radicalaire, 1’alpha-
tocophérol, connu comme inhibiteur de la propagation lipidique, céde son hydrogene
situé dans le noyau phénolique, et constitue par ce biais le seul antioxydant liposoluble

assurant cette protection (Zitouni A ., 2017) .
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3.2.2 Composes phénoliques ( polyphénols)
Les polyphénols sont des molécules organiques hydrosolubles largement
retrouvées dans le regne végétal. lls sont issus du métabolisme secondaire des plantes.

Ils sont principalement synthétisés par la voie du shikimate.(Guillouty A ., 2016).

Parmi les bioactivités notables des composés phénoliques, l'activité antioxydante a
été largement étudiée, notamment en piégeant les radicaux libres, en inhibant
l'oxydation des lipides et en réduisant la formation d'hydroperoxydes. De nombreuses
expériences in vitro ont prouvé que les composés phénoliques sont les principaux

composés de la capacité antioxydante des plantes ( Saiah H ., 2017).

Les polyphénols sont classés en deux groupes : les composés flavonoides et les
composeés non flavonoides. Les composés flavonoides sont divisés en diverses familles :
flavonols, flavanols, flavones, isoflavones, flavanones et anthocyanes. Les non
flavonoides sont regroupes en acides phénols et dérivés, lignanes et stilbéne (Figure
10) (Guillouty A.,2016).

3.2.2.1 Flavonoides
Les flavonoides constituent le groupes le plus important des polyphénols de plus
de 6 000 composés naturels; ces pigments sont responsables de la coloration des fleurs,
des fruits et des feuilles aussi sont susceptibles d'assurer la protection des tissus contre

les effets nocifs du rayonnement UV (Harrat M ., 2020) .
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Figure 10 : Classification des polyphénols (Rambaran T., 2020).
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3.3 Mécanismes d’inhibition de la peroxydation lipidique par les
polyphénols

3.3.1 Leschélateurs des métaux de transition par les polyphénols
Les composés phénoliques possedent des groupes hydroxyles (OH) et carboxyles
(COOH), capables de se lier en particulier a des ions de fer. Cette capacité genérale de
chélation des ions de fer des polyphénols est probablement liée au caractére
nucléophile élevé des cycles aromatiques ( Eun Young K. et al.,, 2011). On cite
comme exemple de ces composés phenoliques : les flavonoides qui sont de bons
antioxydants par chélation du fer (Cillard J ., et Cillard P., 2006).

3.3.2 Piégeage des radicaux libres
La réduction de divers radicaux par les polyphénols a été beaucoup étudiée afin
de déterminer les ¢éléments majeurs de D’activité antioxydante. Grace a leur faible
potentiel redox, les polyphénols, plus particulierement les flavonoides (FI-OH), sont
thermodynamiquement capables de réduire rapidement les radicaux superoxydes,
peroxyles (ROO¢), alkoxyles (RO¢)et hydroxyle par transfert d’hydrogéne (Nkhili E .,
2009).

3.3.3 Inhibition des enzymes impliquées dans la production des
radicaux libres

La xanthine oxydase est considérée comme une source biologique importante du
radical superoxyde. Les flavonoides peuvent agir sur ’activité de la xanthine oxydase et
peuvent faire régresser la maladie de la goutte, en réduisant a la fois les concentrations
d’acide urique et celles du radical superoxyde dans les tissus humain , Les flavonoides
sont également aussi capables d’inhiber les enzymes responsables de la production des

ERO, la lipoxygenase et la cyclooxygénase (Sebaihi S ., 2010) .
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L’objectif de notre étude est I’évaluation de la stabilité de 1’huile des graines de
pistachier lentisque et ’effet d’extrait de polyphénols des feuilles de lentisque sur cette

stabilité. Cette partie englobe 1I’étude expérimentale qui est organisée comme suit :

Extraction d’huile végétale a partir des fruits de Pistacia lentiscus.
Préparation des extraits méthanoique a partir des feuilles de Pistacia lentiscus.
Dosage de polyphénols des extraits préparés.

Enrichissement de 1’huile par les composés phénoliques des feuilles

AN N NN

Etude de la stabilit¢ d’huile par les indices de qualit¢ d’huile végétale
(coefficient d’extinction, indice d’acidité et indice peroxyde).

Toutes les étapes d’extraction et d’évaluation des indices de qualité et la stabilité
d’huile ont ¢été effectuées au sein du laboratoire d’obtention de substances
thérapeutiques (LOST) de I'université des Freres Mentouri Constantine 1, de la période

allant du mois de Février au mois de Mai 2021.

Pistacia lentiscus est la plante qui a fait I’objet de la présente étude, le choix a été
justifié par le fait que cette espece soit parmi les plantes utilisées dans la médecine
traditionnelle pour traiter de nombreuses maladies, aussi par le fait qu’il s’agit d’une

espece tres abondante localement et relativement peu étudiée en Algérie.

1  Matériel

1.1 Matériel biologique

1.1.1 Zone d’étude et matériel végétal

Le matériel végetal utilisé comprend les branches, les feuilles, les fruits noirs ou
semi noirs (mdrs) de P. lentiscus dans son habitat naturel au niveau des régions de
Skikda et Jijel . Les informations concernant les origines des échantillons, les dates de
leurs collectes, les natures de fruits ont été répertoriées dans le Tableau 6 . nous avons
étudiée ces deux régions pour l'objectif d’avoir une bonne quantité et un bon

rendement d’huile de lentisque.

Cette collecte s’est faite en période hivernale entre le mois de Novembre et le mois de

Décembre 2020 (saison de cueillette du fruit et de I’extraction d’huile).
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Tableau 6 : Récapitulatif des conditions de récolte .

Nom Date de Lieu Organes Stade de Milieu
botanique récolte maturation végétatif
Novembre Flifla Fruits Semi noir Forét
Pistacia Feuilles
lentiscus Décembre El Milia Fruits Noir Forét

1.1.2 Séchage, broyage et conservation du matériel végétal
= Les fruits : ont une pigmentation semi-noire ou noire tout en évitant le stade vert
ou rouge (Figure 11). Ce dernier stade de maturité dit précoce, pourrait influer le
rendement de production d’huile ainsi que sa conservation, les fruits ont été lavés
a ’eau courante immédiatement pour éviter d’éventuelles contaminations, ensuite
ils ont été egouttés et séches, puis mis dans des bocaux en verre, hermétiques,
enveloppés de papier aluminium. Une étiquette portant la date de prélevement, la

région est collée sur chaque bocal (Figure 12).

Figure 12 : Conservation des
fruits de P. lentiscus L.

Figure 11 : Fruits murs de P.
lentiscus L.

= Les feuilles : ont été nettoyées ensuite séchées a 1’abri de la lumiére et ’humidité

(Figure 13). Une fois séchée, les feuilles sont broyées ensuite tamisées afin
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d’obtenir une poudre fine (Figure 14). Cette derniére est conservée dans des
bocaux en verre, fermés, étiquetés et stockés a I’abri de la lumiére jusqu’a son

utilisation.

4

=
-7

Figure 13 : Séchages des Figure 14 : Poudre fine des feuilles
feuilles de P. lentiscus L. P. lentiscus L aprés broyage.

1.2 Matériel non biologique
Le matériel non biologique utilisé pour réaliser cette étude est composé de
verrerie, d'équipements et d'appareils. 1l comprend aussi un ensemble de réactifs et

produits chimiques.

2 Meéthodologie

2.1 Extraction d’huile végétale de Pistacia lentiscus

Les fruits séchés de Pistacia lentiscus ont subi une extraction a froid a 1’aide
d’une presse a huile (Figure 15), afin d’obtenir une huile végétale pure et des tourteaux

comme déchets.

30



MATERIEL ET METHODES

Figure 15 : Extraction d’huile végétale a 1’aide d’une presse a huile.

L’huile obtenue a été stockée dans des bouteilles en verre bien remplies (95% de leur

capacité), hermétiquement fermées et gardées a ’abri de la lumiere jusqu'a I’utilisation.

2.2 Extraction des polyphénols des feuilles de Pistacia lentiscus par
macération

Des méthodes d’extraction classiques ont été utilisées durant plusieurs années telles
que la macération dont I'objectif est de libérer les composés phénoliques et les
flavonoides de la structure vacuolaire ou ils sont trouvés, en rompant le tissu végétal par
un processus de diffusion (Wang w .et al., 2008) . La macération consiste a mettre en
contact un solide et un liquide et de séparer grace au liquide un ou plusieurs composés
solubles «les solutés» (Boizot N. & Charpentier J., 2006).

e Mode opératoire

L’extraction a été réalisée selon le protocole décrit par Diallo D. et al.,(2004). 100g
de la poudre des feuilles ont été mis a macérer dans 500 ml du solvant (méthanol) sous
agitation magnétique pendant 24 h a ’abri de la lumiére pour extraire les principes
actifs, ensuite filtrés sous vide. Le filtrat est récupéré alors que le précipité subi une
deuxiéme et troisieme maceération dans les mémes conditions pour extraire le maximum
des principes actifs (polyphénols). Les trois filtras sont regroupés et évaporées 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 ’air libre et a ’abri

de la lumiére pour bien s’assurer que les résidus du solvant vont s’évaporer (Figurel6).
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Peser 100g de la poudre 500 ml du solvant Macérer sous agitation
séché et broyer (méthanol) magnétique pendant 24

Récupérer le filtrat Ajouter le solvant au
précipité

Cette étape est répétée une deuxiéme et troisieme maceration
dans les mémes conditions pour extraire le maximum des

Les trois fi Itrat:_ Isof‘t Evaporation a I’aide Conservation de
regroupes et filtres du rotavapor I’extrait dans une boite
sous vide

Figure 16 : Protocole de préparation de l'extrait brut.
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2.3 Dosage des polyphénols
e Principe

Le dosage des polyphénols totaux est déterminé par spectrophotométrie, selon la
méthode colorimétrique de dosage sur microplaque décrite par Muller L. et al., (2010),
en utilisant le réactif de Folin-Ciocalteu qui, en milieu alcalin, est réduit en oxyde de
tunguesténe et de molybdene donnant une couleur bleue en présence de polyphénols
(Khantouche L. & Abderabba M., 2018). Ce dosage est basé sur la quantification de
la concentration totale des groupements hydroxy présents dans I’extrait (Ali-Rachedi F.
et al .,2018). La coloration bleue produite est proportionnelle a la teneur en phénols

totaux et posséde une absorbance maximale aux environs de 750 - 765nm.

e Mode opératoire
v’ Préparation de ’extrait de la plante et I’extrait du standard
Une masse de 2mg d’extrait des polyphénols est dissoute dans un volume de 1ml
de méthanol. Un volume de 0.4ml de chaque extrait est déposé dans un tube a essai, en
ajoutant ensuite 2ml de FCR dilué (1/10) et 1,5ml de carbonate de sodium (7,5%) . Le
mélange est incubé a ’obscurité pendant 2h ensuite une lecture est réalisée a 765 nm.
Un blanc est préparé de la méme maniére en remplagant I’extrait par le solvant utilisé

(méthanol).

v Préparation de la gamme d’étalon de I’acide gallique
Les dilutions de la courbe d'étalonnage de 1’acide gallique sont préparées a partir d’une
solution mére S1 (0,1 mg de I’acide gallique dissout dans 5 ml de méthanol) d’une

concentration de 0,2 mg/ml .

Des dilutions de la solution mére sont réalisées selon le Tableau 7.
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Tableau 7 : Gamme d'étalon de I'acide gallique .

Tubes Concentrations (acide Solution mere Meéthanol
gallique)

1 25 pg/ml 25ul 175n
2 50 pg /ml 50 ul 150ul
3 75 pg/ml 75 ul 125pl
4 100 pg/ml 100p1 100p1
5 125pg /ml 125pl 75 ul
6 150 pg /ml 150pl 50 ul
7 175 pg /ml 175pl 25ul
8 200 pg /ml 200 pl /

Aprés la préparation des dilutions, un volume de 20ul de chaque dilution est
transféré dans une microplaque puis 100ul FCR (1/10) et 75ul de Na,CO3 (7,5%) sont

additionnés. La microplaque est incubée pendant 2h et lue a une longueur de 765nm.

2.4 Détermination des indices de qualité d’huile de lentisque
2.4.1 Indice de peroxyde
L’indice de peroxyde est la quantit¢ de peroxyde présente dans 1’échantillon,
exprimée en milliéquivalents d’oxygeéne actif contenu dans un kilogramme de produit,
oxydant I’iodure de potassium avec libération d’iode. L’indice de peroxyde nous permet

d’évaluer I’état de la fraicheur d’huile. Pour déterminer 1’indice de peroxyde, nous

avons appliqué la méthode (NT 1SO .,2017).
e Principe

Repose sur le titrage de 1’iode libéré par une solution de thiosulfate de sodium
(NayS,03)  présence d'empois d'amidon comme indicateur coloré (voir annexe) , les

acides gras insaturés s’oxydent en donnant des peroxydes selon la réaction suivante :
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R-CH=CH-R’ + 0O, » R-CH-CH-R’

(Acide Gras insaturé)  (Oxygene) O-0 (peroxyde)

Sur une molécule de peroxyde, une molécule d’oxygéne est fixée. Sur les deux
atomes d’oxygene fixés ; un seul est actif et est capable d’oxyder les iodures selon la

réaction suivante :

R- (|‘H- (lfH- R’ +2KI+2CH; COOH —» R-(‘fH-{CH-R' 2CH;COOK + H,O + I,
0-0 0

(peroxyde)

e Mode opératoire

X4

2 g d’huile de lentisque est pese.

L)

7/
°

mélangé avec 10ml de chloroforme (dichloromethane); le tout est agité. 15 ml

d’acide acétique glacial ainsi que 1ml d’iodure de potassium (KI) sont ajoutés.

R/
o

Le mélange est agité pendant 1 minute et laissé reposer pendant 5 minute a 1’abri de
la lumiére et a une température de 15 a 25°C.

¢ 75 ml d’eau distillée sont additionnés suivi d’un titrage de I’iode libéré avec une
solution de thiosulfate de sodium (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. Un essai a blanc est effectué simultanément. L’indice de

peroxyde en milliéquivalent d’O2/kg est calculé selon I’équation :

Indice de peroxyde = (V-V’) x Nx 1000/m (méq d’O,/Kg)

Ou:

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.
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2.4.2  Coefficients d’extinction spécifique
e Principe
L’extinction spécifique a 232nm et & 270nm d’une huile peut étre considérée
comme une image de son état d’oxydation. Plus son extinction a A:232 nm est forte, plus
elle est peroxydée. De méme plus I’extinction a A:270 nm est forte, plus elle est riche en

produits d’oxydation secondaires et traduit une faible aptitude a la conservation (NT
ISO 3656 ., 2011).

e Mode opératoire

v Une prise de 0,25 g de I’huile est dissoute dans 25 ml de cyclohexane.

v' Aprés homogénéisation, I’absorbance de la solution de matiére grasse est
mesurée dans une cuve de quartz par rapport a celle du solvant utilisé a I’aide
d’un spectrophotometre U.V/Visible (JENWAY 6300 spectrophotometre) aux
longueurs d’onde spécifiques de 232 et 270 nm.

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

comme suit :

E=ANC*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 ;
| : épaisseur de la cuve en centimétre (1cm).

2.4.3 Acidité libre
C’est un facteur important pour évaluer la qualité d’une huile, il est largement utilisé
a la fois comme un critére classique de classification commerciale des huiles vierges,
aussi un facteur qui renseigne sur I’altération de 1’huile par hydrolyse. En effet, dans les
huiles végétales, les acides gras naturels sont essentiellement présents sous forme de
triglycérides (Gharby S .et al., 2014).
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e Principe

Dans une matiére grasse, l'acidité résulte uniquement de la présence de carboxyles

appartenant a des acides gras

R-COOH + K+HO R-COOK+K20

Le dosage peut étre direct ; une masse m de corps gras est dissoute dans un
mélange éthanol-éther préalablement neutralisé par de la potasse alcoolique, en
présence de phénol phtaléine qui donne une coloration rose qui se disparait lors du
titrage (voir annexe). L'acidité libre est dosée par la potasse alcoolique titrée, en
présence de phénol phtaléine. Cette méthode présente I'inconvénient de placer la potasse
alcoolique dans la burette.

L'indice d'acidité permet d'apprecier la quantité d'acides gras libres, RCOOH,
résultant d'une hydrolyse éventuelle de triglycérides.

e Mode opératoire

Dans une fiole d'Erlenmeyer, verser:

10 ml de potasse alcoolique 0.2 N
10 ml de I’huile a examiner

Ajouter a la solution 2 a 3 gouttes de phénolphtaléine;

DN N NN

Titrer avec la solution d’acide chlorhydrique 0,2 N jusqu’a ce que la couleur

rose disparaisse et obtenir une décoloration stable (30 secondes).

(vt — ve) x CHC# x MKOH
mHuile

Ve : Volume de la solution titrée d’acide chlorhydrique utilisée pour I’essai a blanc.
V1t : Volume de la solution titrée d’acide chlorhydrique utilisée pour la détermination.
C : Concentration exacte, en moles par litre, de la solution titrée d’acide chlorhydrique.

m : masse en grammes, de la prise d’essai.
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2.5 TEnrichissement de I’huile de Pistacia lentiscus

La procédure d’enrichissement de I’huile d’olive est réalisée suivant la méthode

décrite par Bouaziz M. et al., (2008).

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 1’huile en extrait
désiré. Dans notre ¢étude I’huile est enrichie a une concentration de 100 ppm. Apres 1’ajout
de I’extrait, les huiles sont agitées aux ultrasons pendant 30 min pour une dissolution
compléte des extraits dans 1’huile. La méme procédure est suivie pour I’a-tocophérol utilisé

comme standard a une concentration de 100 ppm.

La résistance a ’oxydation ne peut étre mesurée véritablement que par des
essaies pratiques de conservation. Mais ceux-ci en raison de leur durée, il faut donc
avoir recourt a des essais accélérés d’oxydation. Le traitement thermique forcé par
I’étuve chauffante. Le principe de la méthode consiste en une oxydation du corps gras
par I’étuve a une température précise 60°C tout en augmentant la durée du traitement
(Besbes S. et al., 2004). La mise en évidence de 1’oxydation est montrée par mesure de
I’indice de I’acidité, ’indice de peroxyde, les K3, et Ky7o en fonction du temps, ces

tests ont été effectues a des intervalles réguliers de 7jours (J7, Jia, J21, Jos, Jss).
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Afin de valoriser les feuilles de pistacia lentiscus comme source d’antioxydant
naturel ainsi pour déterminer les effets de ce dernier sur la stabilité d’une huile. Nous
avons effectué cette présente étude, les différentes résultats obtenus sont présentes ci-

dessous .

1 Dosage des polyphénols

Il n’existe aucune méthode permettant de doser de maniére satisfaisante et
simultanée 1’ensemble des composes phénoliques présents dans un extrait végétal brut
(Bensaci M. & Hadj mokhnache M., 2015). Néanmoins, une estimation peut étre
obtenue par différentes méthodes. La méthode de Folin-Ciocalteu est tres sensible mais
malheureusement peu spécifique, car beaucoup de composés réducteurs non
phénoliques peuvent interférer tels que les caroténoides et la vitamine E (Kahkonen M
P. et al .,1999), cependant elle reste la méthode la plus employée.

L’extrait méthanolique des feuilles de P.lentiscus de notre étude a montré une
teneur en polyphénols de 147,53 ng.GAE/mg d’extrait. Ce résultat est déterminé a partir
d’une courbe d’étalonnage établie avec des concentrations croissantes en acide gallique

(Figure 17) et elle est exprimée en micro gramme d’acide gallique par miligramme

d’extrait.
25
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Figure 17 : Courbe d'étalonnage de I'acide gallique.

Notre résultat est supérieur aux résultats trouvés par Salhi A. et al., ( 2019) ,
Iratni Gh.,( 2016) qui sont respectivment de I’ordre de 36.94 + 1.35 mg GAE/g
d’extrait methanolique , 119,77 + 3,2 mg GAE/g d’extrait aqueux
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Cependant , Hemma R. et al., (2018) , Dahmoune F. et al., (2014) et Saiah H.,
(2017) ont rapporté des résultats plus éléves a celui de notre échantillon , avec des
valeurs respectivement de : 323.5+ 0,28 mg GAE /g d’extrait méthanolique , 185.69 +
18.35 mg GAE/g d’extrait éthanolique , et 223.21 £ 1.52 mg GAE/g d’extrait hydro-

alcoolique.

Cette divergence de résultats est probablement tributaire au matériel végétal
utilisé décrivant la grande diversité structurale des composés phénoliques , et méme aux
facteurs abiotiques tels que le climat spécifique aux régions de provenance des
¢chantillons, les facteurs géographiques comme I’altitude et la nature du sol (Bakli S.,
2020). En outre, la température et le solvant d’extraction jouent un rdle dans le

rendement en polyphénols obtenus (Cherfi K. & omani S., 2016).

2 Détermination des indices de qualité initiale de I’huile de lentisque

Il existe plusieurs manieres pour définir la qualité d’une huile végétale, ainsi le
Conseil Oléicole International (C.O.l, 1996) et le reglement de la Commission
Européenne (C.E.E 2568/91, 1991) ont défini la qualité d’huile, en se basant sur les
parametres qui incluent [D’indice de peroxyde, I’'indice d’acidité, les coefficients

d’extinction spécifique Kz, et Ka7g, ainsi que les caractéristiques sensorielles.
Les indices de qualité de I’huile de lentisque sont présentés dans le Tableau 8 .

Tableau 8: Indices de qualiteé de I’huile de P.lentiscus L .

Normes
Indices de qualité Résultats | COI 2015 | CEE 2013 | CODEX FAO 2013
Indice de peroxyde | 1,325+0,375 <20 <20 <10
Acidité 0,003+ 0,004 | 0.8-3.3% | 0.8-2% <1
K 232 0,465+ 0,005 | Max2.,6 | 25-2,6
0.22-0.3
K 270 0,006+ 0,003 | Max 2,00 | 0.22- 0.25
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2.1 Indice de peroxyde (IP)

L'indice de peroxyde est trés utile pour informer sur les conditions de
conservation, des méthodes d’extraction, et nous aide a apprécier les premiéres étapes
d’une détérioration oxydative du produit (Tchiégang C. et al., 2004 , Marmesat et al.,
2009).

Cet indice mesure le degré de rancidité des matiéres grasses aprés une exposition a
l'air. Cette derniére va entrainer la formation de peroxydes a partir des acides gras non
saturés (Kandji N., 2001). L'oxydation d’une huile commence aprés que les fruits
soient cueillis de l'arbre, et continue pendant leur stockage et traitement. Les corps gras
peuvent s’oxyder en présence d’oxygene et de certains facteurs (température élevée,
eau, enzyme, traces de métaux : Cu, Fe...). Ces facteurs agissent sur les doubles liaisons
des acides gras insatures pour former des peroxydes et des hydro peroxydes (Cimato
A., 2013). En effet, les bonnes pratiques d’hygiéne et de fabrication auront un impact

positif sur la teneur des peroxydes justes apres 1’extraction (Chekroun N., 2013).

La valeur de I’indice peroxyde déterminée dans notre ¢tude pour I’huile de
lentisque est de 1,325+0,375 méq d’O,/Kg, cette valeur est conforme aux exigences des
normes commerciales (Tableau 8). Cette faible valeur pourrait étre liée a I’action des
antioxydants qui lui conferent une stabilité oxydative. La valeur obtenue dans notre
étude est proche de celle trouvée par Boukeloua A. (2009) avec un pourcentage de 1,12
(méq d’02/Kg) sur I’huile extraite des fruits de la région de Skikda. Cependant notre
résultat est inférieur a celui obtenu par Merzougui 1., (2015) (5,39 méq d’O,/Kg) sur un

¢chantillon d’huile extraite des fruits de la région d’El-Kala.

Cet indice est élevé dans les huiles extraites traditionnellement par rapport a
celles extraites mécaniquement. Ceci est indiqué par les normes du codex alimentaires
qui a fixé une valeur inférieure a 10 méq de peroxydes/kg d'huile pour une huile pressée

a froid qui est le cas de notre étude.

2.2 Indice d’acidité

L'acidité est la quantité dacides gras libres résultant des réactions
hydrolytiques enzymatiques ou chimiques, des chaines d'acides gras. C’est un
paramétre considéré comme un critere de qualit¢é et de puret¢ d’une huile

végétale depuis longtemps, ce qui permet de rendre compte de I'état et les
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conditions de conservation dune huile (matériau utilisé, durée, température,
etc.). Il peut aussi nous renseigner sur la susceptibilitt¢ de Il'huile & subir des
altérations (Bouamara K. et Haddad S., 2016, Tahire K., 2018).

La valeur d’acidité de notre échantillon est égale a 0.003 le résultat est conforme
aux normes de CODEX (2013) CEE (2013) et COIl (2015) (Tableau 8). D’aprés le
codex alimentaire, une huile de bonne qualité doit présenter une acidité faible ou nulle,
par conséquent nous pouvons considérer que I’huile utilisée dans cette étude est de

haute qualité et peut-étre classée dans la catégorie des huiles extra vierges.

La valeur de notre étude présente la plus faible valeur d’acidité par rapport a celles
d’autres études développées par Djedaia S., (2017) qui est de ( A% =2,345 ) ,
Djerrou Z., (2014) (A% = 7+0.3), Habibatni M Z., (2014) (A%-= 8.5) et Bensalem
G.,(2015) de la région El-Milia et Skikda qui sont respectivement de 3.361% et 6.728
%.

La faible acidité de notre échantillon peut étre liée a la qualité des graines, la
maniere de la récolte, les bonnes conditions de conservation des graines et de 1’huile
aussi a la technique d’extraction a froid qui influence positivement sur la qualité
d’huile. De méme Charef M., et al. (2008) ont signalé que les baies mures de couleur
noire renferment un taux d’acides gras libres plus bas par rapport aux baies non encore

mures de couleur rouge ; ce qui confirme notre résultat.

2.3 Extinction spécifique
L’extinction spécifique des huiles dans I’ultraviolet constitue un parameétre

important de leur qualité (Tchiégang C. et al., 2004).

Tous les corps gras naturels contiennent de I’acide linoléique en quantité plus ou
moins importante. L’oxydation d’un corps gras conduit a la formation d’hydro peroxyde
linoléique qui absorbe la lumiére au voisinage de 232 nm. Si ’oxydation se poursuit, il
se forme des produits secondaires d’oxydation, en particulier des dicétones et des

cétones insaturées qui absorbent la lumiere vers 270 nm ( Esmail M., 2012).
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L’extinction spécifique a 232 nm et a 270 nm d’un corps gras peut donc
étre considérée comme une image de son état d’oxydation. Plus son extinction
a 232 nm est forte, plus il est peroxydé ; plus celle a 270 nm est forte, plus il
est riche en produits secondaires d’oxydation. Ce qui traduit une faible aptitude
a la conservation (Karoui | .et al., 2020, Esmail M., 2012). Les resultats
exprimés dans le Tableau 8 montrent que les valeurs des extinctions
spécifiques pour I’huile étudiée varient entre 0,46 + 0,005et et 0,006+
0,0003pour le Kys, et Koz respectivement. A partir des résultats obtenus, on
note que notre échantillon a des valeurs d’absorbance Kz, et Kuzo inférieures

aux limites supérieures fixées par la norme COI (2,5-2,6).

Nos valeurs sont supérieures a celles trouvées par Belhachat D., (2019) (Ks2 =
0.114) pour I’huile de lentisque la méme espéce a la région de Bouira et inférieures
aux valeurs obtenues par Belhachat D., (2019) (0.267 pour le K370) et Merzougui 1.,
(2015) (K232 = 3,969 et Ky7o =0,488) lors d’une étude effectuee sur des fruits de

lentisque récolés de la région d’El Kala.

D’apres ces criteres de qualité, on constate que notre huile est de bonne qualité,
cela est en relation avec les bonnes conditions de stockage, de transport et de récolte
(fruits récoltés a la main contrairement a la récolte qui se fait par gaulage provoquant
des blessures des fruits) (EI Antari et al., 2000),

3 Test d’oxydation accéléré par étuvage a 60°C

Afin de voir I’effet de I’enrichissement sur la stabilité oxydative de I’huile de
lentisque, un test d’oxydation accéléré a été réalise. Ce test rend compte de I’altération
des corps gras par oxydation. L’évolution de 1’état d’oxydation est estimée par 1’indice

de peroxyde et I’extinction spécifique a 232 et 270 nm.

3.1 Indice de peroxyde apres stockage

Pour la commercialisation d’une huile végétale, sa durée de vie est essentielle
pour déterminer un écart de temps séparant la production et la consommation. Pour
protéger le consommateur, la législation exige, plusieurs paramétres pouvant décrire
I'état d'oxydation d’une huile (Gharby S .et al., 2014). L’indice de peroxyde constitue
’un des critéres de qualité des huiles, la norme fixe la valeur maximale de cet indice a
10 Méq O2/Kg d’huile.
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Tableau 9 : Evolution de lindice de peroxyde d'huile de lentisque au de 35 jours de

stokage
Indice de peroxyde (moyenne + écart type)
Jours Huile témoin Huile + polyphénols Huile+ a-
tocophérol
moyenne Ecart type moyenne Ecart type | moyenne Ecart
type
7 1,5 0,5 0,55 0,45 0,25 0,02
14 1,875 1,15 2,875 0,125 1,5 0,5
21 4,4 0,25 2,45 1,25 2,95 0,25
28 6,275 0,64 4,025 0,175 4,9 0,5
35 7,25 0,23 4,9 0,1 5,675 0,815
Indice de peroxyde
8
7
6
5
MHT
4
M H+P
3 M H+S
2
1
0

Figure 18 : Evolution de l'indice de peroxyde au cours du stockage a 60°C pour

les trois types d’huiles.

Au bout de 35 jours de stockage on constate une augmentation continue
(Figure 18) de l’indice de peroxyde (IP) de I'huile de lentisque en fonction du
temps pour tous les échantillons, ceci explique I'influence de la durée de
stockage et la température 60 °C sur l'oxydation de I’huile. Ce qui fait que la

chaleur est I'un des facteurs ’oxydation (Dairi S.et al., 2014).
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L'huile de lentisque témoin (HT) présente I'indice de peroxyde (IP) le plus élevé
par rapport a I'huile de lentisque enrichie a 100 ppm par des antioxydants naturels. Son
IP initial est de 2 méqOy/kg, il augmente jusqu’a atteindre la valeur de 7.5 méqO2/kg a
la fin du stockage (Tableau 9).

D’aprés notre recherche bibliographique, I'huile de lentisque est riche en
antioxydants naturels parmi ces compose naturels les compose phénolique et
tocophérol qui jouent un role clé¢ dans la prévention d’oxydation. Ceci est démontré

dans notre résultat.

L’évolution de cet indice d’huile contenant 1’extrait phénolique des feuilles de
pistacia lentiscus (H+P) a un rythme moins accentué que celle du témoin avec un IP
initial de 1 méqO./kg et un IP final de 5 méqO./kg. Ces résultats montrent que
I’enrichissement de 1’huile végétale par les polyphénols semble améliorer la stabilité
oxydative. Nos observations sont comparables avec celle de Lkrik A. et ses
collaborateurs (2015) qui confirment que les composés phénoliques des feuilles
exercent un effet marquant sur le piégeage de 1’0, actif par la réduction des composés

primaires et secondaires générés au cours de I’oxydation.

L’huile enrichie a I’a-tocophérol suit presque le méme rythme de 1’huile enrichie
en polyphénols mais avec des valeurs moins élevees pour atteindre la valeur 6,25
méqOy/kg. D une maniére générale, 1’alpha tocophérol agit sur la phase de propagation
en la ralentissant d’autant plus que sa teneur augmente, mais il est peu sensible sur la
phase d’induction. En effet, ’a-tocophérol agit par rupture de la chaine radicalaire
(Ben Tekaya I. et Hassouna M., 2007) .

Le pouvoir antioxydants des additifs ajoutés a I’huile de lentisque varie selon 1’ordre

suivant :
H témoin > H+a- tocophérol > H+ polyphénol

3.2 Indice d’acidité aprés stockage

Les huiles végétales sont principalement constituées de triglycérides (> 95 %),
I’oxydation des huiles conduit peu & peu a la perte de leur qualité en raison de la
dégradation partielle des TG et AG. La stabilité oxydative des huiles dépendra en

particulier de leur teneur et leur composition en AGI , ainsi , les huiles les plus
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insaturées seront les moins stables a I’oxydation (Cuvelier M. E. et Maillard
M. N., 2012).

L’indice d’acidité est un critére important pour évaluer la qualité et le degré
d’altération d’une huile par hydrolyse suite a différents facteurs. Nous avons mesuré ce
paramétre afin de déterminer le degré de stabilité de notre huile de lentisque et
I’influence de la chaleur sur sa composition en TG avec et sans enrichissement par les

antioxydants naturels au cours de 28 jours de stockage a 60°C dans 1’étuve.

Les résultats d’évolution d’acidité sont représentés en fonction de facteur temps

dans le Tableau 10 et illustrées par la Figure 19 :

Tableau 10: Evolution de I'indice d'acidité de I'huile de lentisque au cours de 28 jours
de stokage .

Indice d’acidité (moyenne + écart type)

Jours Huile témoin Huile +polyphénols Huile+ a-
tocophérol
Moyenne écart type Moyenne | écart type | Moyenne | écart type
7 0.007 0,0005 0.003 0,002 0.0072 0,0001
14 0.009 0,0005 0.006 0,0005 0.007 0,001
21 0.010 0,0005 0.007 0,0005 0.008 0,0005
28 0.011 0,0005 0.0072 0,0001 0.0086 0,0001
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Indice d 'acidité
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Figure 19 : Evolution de l'indice d’acidité au cours du stockage a 60°C pour les trois

types d’huiles.

L’analyse des résultats obtenus a partir du Tableau 10 et la Figure 19 ont montré
des différences peu importantes entre le début et la fin de I’expérience. Nous constatons
une légére augmentation de I’indice d’acidité par rapport a la valeur initiale pour les
trois huiles ( huile témoin sans additif , huile enrichie a 100ppm par les polyphénols et
huile enrichie a 100ppm par 1’ a-tocophérol) au cours de 28 jours de stockage a 60 °C
cette augmentation reste inférieure et dans la limite des normes fixés (TableaulO ).
Cette fluctuation d’acidité des trois huiles est probablement due a une dégradation peu

importante des triglycérides.

L’huile témoin (HT) présente la valeur d’acidité la plus élevée en comparaison
avec les deux autres huiles enrichies par les antioxydants naturels, elle est passée de
0.007 a 0.01. de sorte qu’on observe une certaine stabilité apres le J,; caractérisée par
une méme valeur d’indice d’acidité obtenue au Jpg, cette stabilité peut étre expliquée
par la richesse des fruits murs de lentisque en composés phénoliques et la teneur
importante en I’ a-tocophérol contenu dans 1” huile de cette espece (PL) , ce résultat a
été confirmé par 1’étude de Mezni F ., et al., (2020).

D’autre part, I’huile de lentisque enrichie en polyphénols (H+P) présente I’huile la

plus performante parmi les trois huiles testées, sa valeur d’acidité passe de 0.003 pour
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atteindre le maximum 0.0072 au bout de 28 jours avec une augmentation trés faible et
presque constante et stable aux 21°™ et 28°™ jours de stockage.

En plus de la richesse de I’huile par les phénols des Fruits , I’ajout de I’extrait
phénolique des feuilles de lentisque dont leur forte propriété antioxydante qui a été
prouvée dans plusieurs études notamment celle de Salhi A. al., (2019) , peut expliquer
la faible évolution de I’acidité de cette huile (H+P) dans I’hypothése ou ces composés
entrainent un ralentissement dans la dégradation des triglycérides en acides gras libres.

Finalement , I’huile enrichie en a-tocophérol (H+S) présente une évolution
d’acidité trés proche ou Iégerement supérieure a celle de I’huile enrichie en
polyphénols , dont la valeur initiale passe de 0.004 & 0.0086 , aussi il a été constaté que
les valeurs d’acidité des deux types d’huiles (H+S et H+P) suivent une augmentation

trés légere voire constante dans les jours 21 et 28.

D’apres la littérature , 1’a-tocophérol est connu comme un antioxydant puissant
qui interagit dans I’inhibition de 1’auto-oxydation des huiles (Ben Tekaya |. &
Hassouna M., 2007) ,en effet; la faible augmentation d’acidité libre montrée aux
résultats H+S suggére qu’ il joue aussi un réle dans la protection des chaines des

acides gras contre I’oxydation et I’hydrolyse .
L’évolution d’acidité des trois échantillons varie selon I’ordre suivant :
H. Témoin > H + Polyphénols > H +a-tocophérol

Cette faible évolution de I’indice d’acidité des huiles testées a été remarqué par une
autre étude réalisee par Gharby S. et al., (2014) dont I’objectif était de déterminer
I’effet des polyphénols extraits des margarines sur la stabilit¢ oxydative de I’huile de
tournesol. Les auteurs de cette étude ont expliqué ces résultats par 1’hydrolyse des
triglycérides qui n’est pas suffisante pour compenser, voire augmenter les fonctions
acides gras libres bloguées par polymérisation ou volatilisées au cours de phase

d’oxydation.

De plus Cette tendance a été remarquée par LKkrik A. et al., (2015) lors de leur étude

sur D’effet des polyphénols extraits des tourteaux et feuilles d’olivier sur la
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stabilité oxydative de I’huile d’olive. Les auteurs ont observé au-dela 4 jours de
stockage & 60°C ; une stabilisation de 1’indice d’acidité d’huile traitée par rapport a
I’huile témoin ; ceci a été expliqué par I’effet prononcé des composés phénoliques
contenus dans les extraits de ces coproduits. Ensuite, aprés 15 jours ; ils ont observé une
augmentation significative de I’indice d’acidité¢ du témoin par rapport aux huiles traitées
par les polyphénols ; ce qui met en évidence la stabilité oxydative engendrée par I’effet
antioxydant de ces molécules.

Pour conclure , généralement , le temps la température et les conditions de stockage
ont une influence significative sur ’acidité de 1’ huile ( Dandjouma A. et al., 2008 )
, Ainsi , on peut constater que les polyphénols de PL joue un role dans la protection des
TG contre la dégradation par la chaleur .

3.3 Coefficients d’extinction aprés enrichissement

L’indice de peroxyde n’étant pas le seul parameétre indicateur d’oxydation. 11 est
complété par la détermination du coefficient d’extinction a 232 nm et 270 nm.
L'évaluation de ces coefficients permet de vérifier le degré d'oxydation de [I'huile
(Malheiro R. et al., 2012).

> Ko
Le spectre UV fournit des informations sur 1’état d’oxydation des corps gras purs
ou vierges. En effet, les produits d’auto-oxydation des corps gras possedent des

spectres caractéristiques dans 1’ultraviolet (Tchiégang C. et al., 2004).

L’évolution de cette observation est mentionnée dans le Tableau 11 .
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Tableau 11: Evolution de I'extinction spécifique K3, de I'huile de lentisque au cours de

stokage .

P’extinction spécifique a 232 nm

Jour Huile témoin Huile+polyphénols Huile+ a-
tocophérol
Moyenne Ecart type Moyenne | Ecarttype | Moyenne Ecart
type
7 0,6364 0,0002 0,5168 0,00015 0,614 0,001
14 0,6656 0,0002 0,5917 0,00014 0,6333 | 0,00014

21 0,6928 0,00015 0,5953 0,0002 0,5953 | 0,0002

28 0,7597 0,0018 0,6496 0,0003 0,671 0,0005

35 0,8216 0,00012 0,6457 0,00015 0,682 0,001

Les huiles enrichies a une concentration de 100 ppm par le standard a-tocopherol
et I’extrait phénolique des feuilles ont donné des valeurs inférieures a celle du témoin.
Cela peut s’expliquer par I’effet antioxydant des polyphénols sur la formation des

composé€s primaires d’oxydation.

Du 7% au 21°™ jour, on observe une augmentation des absorbances des trois
échantillons. Cette observation est  due probablement a la formation des dienes
conjugués et est proportionnelle a la prise de I’oxygene et a la formation des peroxydes
pendant la premiére étape d’oxydation. Ce résultat a été confirmé par Gharby S. et al.,

(2014) lors de son étude sur I’huile de soja.

Une dégradation de ces produits s’effectue le 21°™ jour car on observe une
diminution rapide des absorbances pour huile enrichie par a-tocophérol et par contre
elle est légere pour I’H.T et ’H+P.

En fin, du 21°™ au 35°™ jour on observe une augmentation plus ou moins rapide

ce qui signifie que les produits d’oxydation se forment & nouveau .
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Coefficients d extinction a 232nm
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Figure 20 : Evolution du coefficient d’extinction a 232 nm au cours du stockage a 60°C

pour les trois types d’huiles.

K270

>

Apres 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., 2014) .

Tableau 12: représente I'évolution de I'extinction spécifique Ky7o de I'huile de lentisque

au cours de 35 jours de stokage.

I’extinction spécifique a 270 nm
Jour Huile témoin Huile + polyphénols Huile+ a-
tocophérol
Moyenne Erat type Moyenne Erat type | Moyenne | Erat type
7 0,0981 0,0001 0,0884 0,00010 0,0796 | 0,00015
14 0,3198 0,0002 0,3079 0,00015 0,3223 | 0,00025
21 0,4358 0,00015 0,2892 0,005 0,2492 0,0009
28 0,6396 0,00015 0,6395 0,00025 0,5424 | 0,00025
35 0,7632 0,0002 0,5997 0,00015 0,5464 0,0002
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Pendant 35 jours de stockage, on observe que 1’évolution la plus intense du
K70 a été enregistrée pour I’huile témoin (Figure 21) qui est passée d’une valeur
initiale de 0,0981 & une valeur finale de 0,7632 ( Tableau 12).

Au début de I’étuvage (J7) une augmentation du Kuzo pour les huiles enrichies

4éme au 21éme

par les polyphénols et 1’a-tocophérol , puis du 1 jour on remarque une

diminution. A partir du 21°me jour on observe une augmentation rapide de 1’absorbance

mais reste inférieur a celle marquée par I’huile témoin.

Donc les deux huiles enrichies montrent une résistance contre 1’oxydation, ce

résultat est comparables aux données prouvées par 1’étude de Lkrik A. et al. en 2015.

Coefficient d' extinction a 270nm

0,9

0,8

0,7

0,6

0,5 EHT

0,4 M H+P

i H+S

0,3

0,2

0,1

7 14 21 28 35

Figure 21 : Evolution du coefficient d’extinction a 232 nm au cours du stockage a 60°C

pour les trois types d’huiles.

Pour conclure, I’étude de la stabilité¢ des huiles a montré que la durée et les
conditions de conservation ont une influence significative sur la qualité des huiles. Tous
les parametres de qualité ont en effet montré des évolutions différentes selon les

conditions de stockage de I’huile.

Ainsi , de tels résultats ont prouvé que les composés phénoliques des feuilles PL
peut également étre utile comme substitut des antioxydants synthétiques qui ont
manifesté d’effets néfastes sur la santé pour aider & améliorer la stabilité , retarder le

rancissement oxydative et prolonger leur durée de vie des huiles
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Par conséquent, ses feuilles peuvent étre considérer comme des sous —produits
agroalimentaire exploités pour la production des additifs alimentaires et antioxydants
naturels de plusieurs bénéfices nutritionnelles, présentant un avantage économique et
peut étre aussi considérer comme source précieuse de produits a haute valeur ajoutée au

marché cosmétique ou pharmaceutique.
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Conclusion générale

Le but du présent travail s'inscrit dans le cadre de 1’étude des indices de qualité
et la valorisation d'extraits des feuilles de pistacia lentiscus L comme antioxydants
alternatifs et de les incorporer dans I’huile de lentisque afin d’évaluer la stabilité
oxydative avant et aprés enrichissement. Ce dernier est effectué dans des conditions de
stockage précise (étuvage 60°) pendant une durée de 35 jours.

Le dosage des polyphénols totaux par la méthode de Folin-ciocalteu d’extrait des
feuilles du pistacia lentiscus L indique qu’il constitue une source intéressante en

polyphénols avec une concentration de 147,52 micro g. GAE/ mg d’extrait.

La détermination des indices de qualité (IA, IP, coefficients d’extinction) a permis
de classer I’huile d’étude dans la catégorie « huile de lentisque extra vierge » suivant les
directives du COI, 2015.

D’apres I’étude de la stabilité oxydative de 1’huile de lentisque au cours de stockage
a 60°C, I’analyse des résultats des indices de qualité prouvent que I’huile de lentisque a
subi une meilleure résistance a 1’oxydation suite a I’ajout de 100 ppm polyphénols, cet
effet est comparable a I’action de I’antioxydant utilis¢é comme standard. Ces
polyphénols d’origine naturelle sont caractéris€és par une capacité antioxydante

remarquable par rapport a I’huile témoin.

Dans les perspectives, nous souhaitons que notre étude soit reprise par d’autres
étudiants pour une meilleure évaluation de la qualité des huiles et dans le but de

compléter ce travail en fixant comme perspectives :

e Augmenter le nombre d’échantillon en effectuant des enrichissements avec
d’autres concentrations a savoir 150PPM, 200PPM,...etc

e Augmenter la période de stockage pour le test de stabilité oxydative.

e Enrichissement d’autre huile par les polyphénols des feuilles de pistacia
lentiscus :

e FEtudier ’effet d’augmentation de la température sur la stabilité d’huile.

e Procéder a un dosage des polyphénols aprés I’enrichissement et I’étude du
pouvoir antioxydant par les tests adéquats.

e Enrichissement avec d’autres polyphénols d’origine naturelle afin de pouvoir

comparer les résultats.
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Annexe

e Indice de peroxyde

Figure 1 : Prise d’essai d’indice de peroxyde avant et aprés titrage avec une solution de

thiosulfate de sodium en présence d’amidon .

e Indice d’acidité

Figure 2 : indice d’acidité avant et apres titrage avec potasse alcoolique en présence
de phénol phtaléine.
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Résumé

L’amélioration de la qualité nutritionnelle des huiles végétales a gagné ces derniéres
années un grand intérét en utilisant des matiéres végétales. Dans ce contexte repose
I’objectif de notre étude, qui consiste a enrichir I’huile de pistachier lentisque obtenue
par pression a froid avec un extrait phénolique de feuilles de la méme plante et

I’évaluation de sa stabilité oxydative apres enrichissement.

Le dosage des polyphénols des feuilles par la méthode Folin-Ciocalteu a révélé
une teneur importante en composés phénoliques : 147.53 pug. GAT/mg d’extrait. Le
résultat initial des indices de la qualité de I'huile a savoir I’indice de peroxyde
(1,325+0,375) , I’indice d’acidité (0,003+ 0,004) IA et les coefficients d’extinction
(K232 = 0,465+ 0,005et K70 =0,00635+ 0,0003) a révélé que ces valeurs sont conformes
aux normes fixées par le Codex (2013) Les mémes indices ont été mesurés sur 1’huile
enrichie par 100ppm d’extrait phénolique de feuilles, I’huile enrichie par100 ppm d’a-

tocophérol et I’huile témoin (sans additifs) apres un stockage a 60°c pendant 35 jours.

Les resultats obtenus ont montré que les huiles traitées ont subi une
augmentation des trois indices (IP, 1A, K3, et Kyz), cependant cette augmentation

demeure moins importante par rapport a celle de témoin .

Par conséquent, on peut conclure que les polyphénols d’extrait des feuilles qui
sont des antioxydants naturels peuvent jouer un role dans I’amélioration de la stabilité

oxydative de I’huile de lentisque et devenir des substituts des antioxydants synthétiques.

Mots clés: Huile de pisachier lentigue , Pistacia lentiscus ,stabilité oxydative,

enrichissement , polyphénols, extraction phénolique de feuilles ,antioxydants naturels.
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Abstract

The improvement of the nutritional quality of vegetable oils has gained great
interest in recent years by using vegetable materials. In this context lies the objective of
our study, which consists of enriching the lentisk pistachio oil obtained by cold pressing
with a phenolic extract of leaves of the same plant and the evaluation of its oxidative
stability after enrichment.

The determination of the polyphenols in the leaves by the Folin-Ciocalteu
method revealed a high content of phenolic compounds: 147.53 pg.GAT / mg of
extract. The initial result of the oil quality indices, namely the peroxide index
(1,325+0,375), the acidity index (0,003+ 0,004) IA and the extinction coefficients (Kzs2
= 0,465+ 0,005 and K370=0,006+ 0,0003) revealed that these values comply with the
standards set by Codex (2013). The same indices were measured on the oil enriched
with 100 ppm of phenolic leaf extract, the oil enriched with 100 ppm of a-tocopherol
and the control oil (without additives) after storage at 60 ° C for 35 days. .

The results obtained showed that the treated oils underwent an increase in the
three indices (IP, 1A, K232 and Kyz), however this increase remains less significant

compared to that of control

Therefore, it can be concluded that leaf extract polyphenols which are natural
antioxidants may play a role in improving the oxidative stability of mastic tree oil and

become substitutes for synthetic antioxidants.

Key words: Pistacia Lentiscus L, lentisk pistachio, oxidative stability, natural

antioxidants, phenolic extract of leaves, enrichment.






