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INTRODUCTION GENERALE

Introduction générale

Les huiles végeétales jouent un réle essentiel dans notre alimentation, en effet elles
assurent une fonction nutritionnelle en contribuant a 1’apport d’énergie, mais sont
également considérées comme une source d’acides gras indispensables, en particulier
I’acide linoléique (Meziani S. et al., 2021). L'huile de tournesol est une huile comestible
de haute qualité, qui se compose de triacylglycérols (98-99%) et une faible fraction de
phospholipides, tocophérols, caroténoides, stérols, et des cires. Cette huile se caractérise
par une forte concentration d'acide linoléique, suivie d’acide oléique, qui présente un bon
profil nutritionnel, avec une mauvaise stabilité a I'oxydation et est donc sujet & une
détérioration des ardomes (White J.P. et al., 2000), la vitesse d’oxydation dépend de la
qualité initiale de I’huile, en particulier de sa concentration en hydro peroxydes, qui
exercent une fonction d’initiateurs de radicaux, surtout s’ils sont en contact avec des ions

métalliques. (Cuvelier M. et al., 2020).

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 (Adida H. et al., 2016).

La dégradation oxydative des lipides est des huiles végétales est I'un des
principaux facteurs limitant la durée de conservation des produits alimentaires. La
maitrise de 1’oxydation est indispensable pour gérer 1’évolution des aliments dont la
dégradation peut avoir des conséquences indésirables en sécurité alimentaire. Parmi les
diverses solutions technologiques possibles, I’addition d’agents antioxydants aux huiles

et aux aliments riches en lipides qui est pratiquée depuis longtemps.

Toutefois, les antioxydants synthétiques ont des effets négatifs sur la santé
humaine et sont facilement volatiles a haute température ; I’ampleur de ce probléme a fait
que les antioxydants naturels sont de plus en plus recommandés pour remplacer les

antioxydants synthétiques (Kahouli 1., 2010).

Par sa richesse floristigue et son climat, I’Algérie est une plate-forme
géographique trés importante qui mérite d’étre explorée dans le domaine de la recherche
de molécules antioxydants et/ou thérapeutiques originaires de plantes, qui ont pour
longtemps servi a une grande tranche de population comme moyen incontournable de
médication (Laraba M. et al., 2016).
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Parmi les plantes aux propriétés antioxydantes que compte la flore algérienne,
figure le pistachier lentisque Pistacia lentiscus L. qui est connu pour ses vertus
thérapeutiques (Abdeldjelil M., 2016). En effet, un large éventail d’études a 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.
etal., 2019).

De ce fait les objectifs assignés a ce travail consistent a étudier la capacité
antioxydante de I'extrait phénolique des feuilles de Pistacia lentiscus L. contre
I'oxydation des lipides dans I'huile de tournesol, contréler I'évolution de I'oxydation qui
se produit pendant le stockage, et enfin comparer les effets des produits de synthese

obtenus par action antioxydante.

Notre manuscrit est divise en deux principales parties qui sont la synthese

bibliographique et la partie expérimentale

> La premiere partie qui est consacrée a la synthése bibliographique est-elle-méme

subdivisée en trois chapitres :

Chapitre 1 : ce dernier regroupe un bref apercue sur les données bibliographiques sur
I’étude du tournesol Helianthus Annuus L., origine, composition, caractéristique,

techniques d’extraction et d’enrichissement des huiles végétale et oléagineux en Algérie.

Chapitre 2 : porte sur des généralités de I’espece Pistacia lentiscus L., et ses activités
biologiques.

Chapitre 3 : comporte tous ce qui concerne 1’oxydation des lipides et les mécanismes de

1’anti-lipoperoxydation.

» La partie expérimentale, quant a elle regroupe la présentation du matériel
végétale (localisation, collecté et différente étapes d’extractions) et de ’huile de
tournesol utilisée dans cette étude, suivie des méthodes employées dans notre
investigation et enfin la partie résultats et discussion qui est 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 1’essentiel de nos

résultats avec des perspectives.
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Chapitre | : Du tournesol a I’huile de tournesol
1. Généralités sur le tournesol

Le tournesol également connu sous les noms « Grand-Soleil » ou encore « Soleil
des Jardins » ; Helianthus Annuus L. ; évidemment le soleil mais aussi I’amour dans la
mythologie grecque (MNHN et OFB., 2003), il s’agit d’une plante de la famille des
Asteraceae (Figure 01).

Taxonomie :

Embranchement : Plantae

Sous embranchement : Viridaecphantae
Classe : Equisetopsida

Ordre : Asterales

Famille : Asteraceae

Genre : Helianthus L.

Espéce : Helianthus Annuus L.

Figure 01 : Taxonomie de tournesol (MNHN et OFB., 2003).
2. Tournesols, des origines a nos jours « historique »

Le tournesol est une plante oléagineuse annuelle (Kartika 1., 2005), les
archéologues estiment que 1’homme la cultive depuis environ 3.000 av. J.-C. en effet les
premiéres traces de la plante de tournesol ont pu étre retrouvées sur le continent
américain. Les amérindiens et les mexicains seraient les premiers cultivateurs a avoir
domestiqué cette plante, ces derniers I’utilisaient notamment pour ses propriétés
alimentaires trés nutritive mais aussi pour des fins thérapeutiques. Au 16°™ siécle, la
plante est importée en Europe et plus particulierement en Espagne ou elle sera utilisée

comme plante ornementale (www.Atelier-fleuri.fr.com).

A la fin du 19°™ siécle, le tournesol est devenu une production agricole majeure en
Russie, avec le développement de variétés adaptées localement. Réintroduit en Amérique
du Nord, il y connait un grand succes en Europe, et particulierement en France, il faudra
attendre I’introduction des variétés précoces provenant de la Russie en 1960 et les

résultats des programmes de sélection pour I’amélioration des rendements de la précocité
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et de la résistance aux maladies pour voir le développement spectaculaire des surfaces
cultivées (Kartika 1. A., 2005) (Figure 02).

Sunflower Seed
Production (Tons)

No Data

Figure 02 : Répartition géographique de la production de tournesol dans le monde
(Perea M. et al., 2018).

3. Composition et caractéristiques d’huile de tournesol
3. 1. Composition de I’huile de tournesol

Le tournesol est essentiellement cultivé pour son huile, bien qu’une petite partie
des graines soit directement consommeée en alimentation humaine ou animale. Les
graines, ou akénes, du tournesol contiennent de 1’ordre de 45% d’huile, essentiellement
utilisée en alimentation humaine mais aussi dans 1’industrie, particuliérement pour la
production de biocarburants. Apres les pays de ’ex-URSS, la France et I’Espagne en sont
les principaux consommateurs. L huile de tournesol contient 98% d’acides gras et une
fraction dite « insaponifiable » composée majoritairement de tocophérols (vitamine E) et

de phytostérols.

Seule ou combinée a d’autres, cette huile est capable de répondre a de nombreuses
exigences du secteur de 1’agroalimentaire. Elle est le plus souvent utilisée comme huile
de table pure ou en mélange et pour la fabrication d’assaisonnements, de sauces, de
margarines ou sa composition permet de limiter ’'usage de I’hydrogénation, génératrice
d’acides gras trans, de plus sa teneur élevée en tocophérols et en phytostérols apporte un

argument de santé supplémentaire.
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Elle est composée en moyenne de 67% d’acide linoléique (C18 :2), 20% d’acide
oléique (C18 :1), 7% d’acide palmitique (C16 :0) et 5% d’acide stéarique (C18 :0), le
reste (acides gras mineurs) étant surtout constitué d’acides gras saturés a longue chaine :
acide arachidique (C20 :0) ; béhénique (C22 :0) et lignocérique (C24 :0) (Salas J. et al.,
2005 ; Zheljazkov V. et al., 2009). Cependant, de nombreux travaux ont montré qu’il
était possible de modifier le profil des acides gras et des composés mineurs en utilisant

des mutations dans un petit nombre de génes (Skoric D. et al., 2008).
3. 2. Caractéristiques chimiques de I’huile de tournesol

Le tournesol est un capteur photosynthétique pouvant absorber plusieurs tonnes
de CO; a I’hectare, il s’agit d’une plante qui croit sous beaucoup de climats différents,
dont il existe de nombreuses variétés (67 especes différentes), nécessitant peu d’eau (c’est

une culture seche).

L’huile de tournesol est un mélange composé a 95% de triglycérides et de 5% d’acides
gras libres, ajouté a cela les stérols, les cires et diverses impuretés. 11 s’agit d’une huile
di-insaturée (dite semi-siccative), caractérisée par un indice d’iode de 132 et d’acidité de
0,05. Elle ne contient pas de polluants dangereux comme le benzene, le plomb et les
métaux lourds. Son indice de cétane (mesure d’aptitude a 1’auto-inflammation) est tres
faible et son indice de cétane augmente lors d’un stockage prolongé ce qui reste un

avantage.

Elle ne subit pas de raffinage, de dégommage, de neutralisation, ni de décoloration et sa
miscibilité est excellente avec le gasoil, et on peut a tout moment s’approvisionner avec

ce dernier (www.onpeutlefaire.com).
4. Production de I’huile de tournesol

L’huile de tournesol représente 1’'une des plus importantes productions
d’oléagineux au niveau mondial. Comme les autres huiles, elle était obtenue dans le passé
par pressage hydraulique. Aujourd’hui, en tant que produit industriel, elle est
principalement pressée dans des presses a vis puis elle est raffinée afin d’améliorer sa
qualité et sa conservation. L’huile de tournesol est intéressante a la fois sur le plan
nutritionnel, car elle est riche en acides gras essentiels, mais aussi sur le plan alimentaire,

car elle est stable a la cuisson et neutre au godt.
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Pour obtenir I’huile, la presse hydraulique a pendant longtemps été utilisée. De nos jours,
I’huile est notamment produite a 1’aide de presses a vis dans la production industrielle.

Celle-ci nécessite deux principales étapes : (Figure 03).

+ Le pressage : qui permet d’extraire 1’huile des graines.
+ Le raffinage : qui élimine les composés ayant affecté I’odeur, le goit et I’aspect

de I’huile lors du pressage.
4. 1. Pressage

Pour appréter les graines au pressage, une série d’opérations est nécessaire, les graines
sont d’abord nettoyées par tamisage (tamis rotatifs ou vibrants) et par séparation
magnétique, afin d’éliminer les impuretés (tiges, feuilles, cailloux, pieces métalliques).
Les graines sont genéralement broyées avec les cosses, celles-ci ne pouvant étre
réutilisées, dans un broyeur a marteau ou a cylindres cannelés. Une fois broyées, les
graines sont écrasées entre des cylindres lisses, puis chauffées dans des cuiseurs a 88°C
pour les stériliser. Aprés cuisson, les graines sont séchées a 110°C pour les déshydrater
et endurcir leur structure. Prétes pour le pressage, elles sont mises sous une presse a Vvis
et chauffées entre 80° et 120°C pour en extraire 1’huile. Les résidus appelés tourteaux
sont traités avec un solvant ou de I’eau pour aussi en extraire de I’huile. A la différence
du pressage a chaud dans I’industrie, le pressage a froid est un procédé purement
mécanique sans ajout de chaleur ni raffinage. La température du pressage ne dépasse pas

60°C. 1l en résulte une huile plus intense au gofit et a I’odeur (Kartika A., 2005).
4. 2. Raffinage

L’huile une fois obtenue, le processus de raffinage entraine plusieurs traitements :
dégommage, neutralisation, décoloration, désodorisation et traitement contre 1’oxydation.
Le dégommage permet d’enlever les composés qui sont susceptibles de perturber le gotit
et qui améliore la stabilité de I’huile a la cuisson. Pour cela divers traitements existent : &
I’eau, a I’acide et a sec. La neutralisation vise a supprimer les acides gras libres en ajoutant
le plus souvent de la soude qui les transforme en savon. Une fois neutralisée, 1’huile est
lavée a I’eau pour éliminer les traces de savon. Les pigments quant a eux sont enleves
avec du charbon actif, des silices ou des oxydants, I’huile est ensuite filtrée ou centrifugée
pour supprimer les cires. Finalement, de 1’eau sous forme de gaz (vapeur séche) est
injectée dans 1’huile maintenue sous vide a haute température (220 a 275°C) entre 1h30

et 3h afin d'atteindre une meilleure conservation de celle-ci (Pages X. et al., 2010).
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Figure 03 : Etapes d’extraction de I’huile de tournesol (Gotor A., 2008).

5. Enrichissement des huiles végétales

L’enrichissement des huiles par des composés phénoliques, 1’européine et ses
métabolites (tyrosol et hydroxytirosol), qui sont des inhibiteurs puissants des radicaux
générés lors de 1’oxydation (LKkrik A. et al., 2005) ainsi que I’enrichissement par les
flavonoides, les chlorophylles et les composés aromatiques qui possedent souvent des
activités antioxydantes non négligeables assurent la stabilité antioxydante et améliorent
la qualité des huiles (Gharby S. et al., 2014).

L’enrichissement est assuré par différents procédés :
5. 1. Extraction solide liquide

Dans ce type d'enrichissement, une quantité de poudre de la matiére végétale
(solide) est partiellement dissoute dans I'huile. Le passage des substances actives dans la
phase huileuse est en fonction de la solubilité de chaque composé (Xiuzhen H. et al.,
2007).

5. 2. Extraction liquide liquide

Elle consiste a fabriquer une huile au contact d'une solution alcoolique de phénols,
ainsi ces molécules seront transférées dans la phase huileuse en fonction de leur facteur
de distribution et la phase alcoolique est éliminée par centrifugation (Xiuzhen H. et al.,
2007).




5. 3. Combinaison des deux méthodes

Dans cette méthode, il faut procéder par I’extraction des polyphénols d’une
matrice végétale puis les ajouter a I'huile et le tout est mélangé. La séparation des deux

phases obtenues est effectuée sous vide par élimination d'alcool (Xiuzhen H. et al., 2007).
5. 4. Enrichissement assisté par ultrasons

Ces derniéres années, différentes études ont utilisé I'huile comme solvant pour
I'extraction des substances d'intérét issues de différentes matrices végétales. Cette
extraction est favorisée et accélérée par I'application d'ultrasons (Li Y. et al., 2013 ;
Penalvo G. et al., 2016).

Les ultrasons (US) considérés comme une technologie respectueuse de
I'environnement car ils ne générent pas de déchets et ne sont pas toxiques pour I'homme
(José J., 2012). En effet, I’ultrason de haute puissance (UHP) a été appliquée dans divers
secteurs industriels, notamment ceux liés a la transformation et a la sécurité des aliments.
Au cours de la derniére décennie, le traitement US est devenu une technique alternative
de traitement non thermique des aliments avec un nombre croissant d'applications

potentielles dans I'industrie alimentaire.

L'effet de I'UHP sur les caracteéristiques sensorielles a été décrit la premiere fois
par Jiménez (Jiménez A. et al., 2007), qui a constaté que les huiles obtenues étaient
nettement moins ameres que les huiles non traitées, et qu'aucun volatile au go(t

désagréable n'était détecté.

Un panel sensoriel a décrit les huiles traitées aux Etats-Unis comme étant plus
fruitées, vertes et piquantes, et moins ameres que le témoin. Des résultats similaires ont
été trouvés par Clodoveo (Clodoveo M. et al., 2013). En revanche (Almeida B. et al.,
2017) ont conclu que I'application de I'US au traitement de 'HOVE (huile d’olive vierge
extra) avait amélioré ses principaux attributs sensoriels positifs (fruité, amer et piquant)
en augmentant de maniére significative la teneur en phénols (principalement des
sécoiridoides) et en composés volatils (aldéhydes en C6, alcools en C6, alcools en C5,

dimeéres en C5).

Dans une autre étude, I'analyse sensorielle n'a montré aucune différence entre les
échantillons d'huiles disponibles dans le commerce et ceux traités par UHP (Igdiam B.
etal., 2018).
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(Bejaoui M. et al., 2018), ont rapporté que les composés volatils liés a des attributs
sensoriels positifs avaient des niveaux similaires a ceux des huiles produites par malaxage

conventionnel, alors que ceux liés aux mauvais goQts ne se sont pas développés.
6. Utilisation des tourteaux de tournesol

Les graines de tournesol sont une source de matiéres premieres recherchées par
I’industrie pour 1’alimentation humaine et animale et pour des applications non

alimentaires (Roche J., 2005).

La farine de tournesol contient moins de protéines et plus de fibres que la farine de

s0ja, et elle reste un aliment précieux pour le bétail.

Le tourteau de tournesol est le coproduit d’extraction de 1’huile a partir des graines de
tournesol Helianthus annuus L. C’est le quatriéme tourteau d’oléagineux (en termes de
production mondiale) apres les tourteaux de soja, colza et coton (Oil world., 2011) et
I’'une des matiéres premicres classiques utilisées en alimentation animale dans de
nombreux pays. De nombreux types de tourteaux de tournesol sont disponibles sur le
marché, allant de produits trés fibreux jusqu’a des « farines » de haute qualité
nutritionnelle. Les tourteaux de tournesol peuvent étre fabriqués a partir de graines
entiéres ou décortiquées, et peuvent étre extraits mécaniquement ou par un solvant. La
qualité des tourteaux de tournesol dépend des caractéristiques de la plante (composition
de la graine, ratio coques/amandes, aptitude au décorticage, conditions de culture et de
stockage) et du procédé d’extraction (décorticage, extraction mécanique ou solvant). S’il
contient moins de protéines et beaucoup plus de fibres que le tourteau de soja, le tourteau
de tournesol est un aliment bien valorisé en ruminants et en lapins et sous certaines

conditions en porcs et volailles. (Golob P. et al., 2002).
7. Oléagineux en Algérie
7. 1. Consommation des oléagineux en Algérie

En 2009, la consommation d’huiles végétales s’établissait a un peu plus de 12
kg/personne en Algérie (contre 17 kg en Tunisie et 12 kg au Maroc). L’huile d’olive,
produit traditionnel ne représente que 13% de cette consommation. Elle est largement
supplantée aujourd’hui par 1’huile de soja (49%), de tournesol (13%), de colza (7%) et
d’arachide (5%). A Iexception de I’huile d’olive, la quasi-totalité des huiles est importée,

le marché intérieur représenterait en effet environ 430 000 tonnes (t) (Belaid D., 2015).

MTe L
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7. 2. Industrie des oléagineux en Algérie

L’industrie des oléagineux a pour objet de triturer des graines ou des fruits en vue
d’en extraire de I’huile, avec en co-produit des tourteaux destinés a 1’alimentation animale
dans le cas des graines (premiere transformation), puis de raffiner les huiles brutes pour
les rendre comestibles (deuxiéme transformation). L’Algérie ne dispose pas a ce jour
d’unités industrielles de trituration de graines oléagineuses, on note une petite production
a caractere artisanal d’huile d’olive, d’arachide, de colza et de tournesol, pour un total de

70 000 t d’huiles végétales brutes en moyenne 2008.

Le groupe Cevital (premier groupe agroalimentaire algérien, avec un chiffre
d’affaires de 3,5 milliards d’euros en 2012) a déposé aupres des autorités algériennes un
projet de construction d’une importante usine de trituration de graines oléagineuses
(3,3millions de t/an) sur son site de Bejaia qui bénéficie d’un terminal portuaire et dispose
déja de raffineries d’huile et de sucre. Ce projet, qui présente I’avantage de comporter un
volet agricole (développement de la production nationale de graines oléagineuses et de
tourteaux pour I’alimentation animale), est en stand-by. En revanche, 1’industrie du

raffinage d’huiles est solidement implantée en Algérie, avec 5 opérateurs :

* Cevital (Bejaia, marques Elio et Fleurial, entre 50 et 60% du marché algérien des huiles

de table) (Figure 04).

* Prolipos (société de production des corps gras, Ain M’lila, filiale du groupe Bareche,
6%).

« Safia (division agroalimentaire du groupe Cogral, 4 unités de raffinerie d’huile, marque
Safia). (Belaid D., 2015).
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Figure 04 : Opérateurs d’huile de table en Algérie (Cevital, 2016 ; Zegrir, 2020)
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Chapitre 11 : Généralités sur Pistacia Lentiscus L.

1. Généralités sur Pistacia lentiscus L.

1. 1. Taxonomie

Le lentisque, ou pistachier lentisque Pistacia lentiscus L. Darou en arabe local et

Amadagh en kabyle, est un arbrisseau du genre Pistacia appartenant a la famille des

Anacardiaceaes qui est une famille cosmopolite contenant environ 70 genres et plus de

600 espéces (Bozorgi M. et al., 2013) (Tableau 01). Le lentisque est également appelé

arbre a mastic en référence a la résine appelée mastic qui coule des troncs et branches de

la plante (Seigue A., 1985).

Tableau 01 : Taxonomie de Pistacia lentiscus L. d’apres Linné (Maameri Z., 2014).

Regne

Végétal

Embranchement

Spermaphytes

Sous embranchement

Angiospermes

Classe

Dicotylédones

Ordre

Sapindales

Famille

Anacardiaceae

Genre

Pistacia

Espece

Pistacia Lentiscus L.

1. 2. Répartition géographique de Pistacia lentiscus L.

Pistacia lentiscus L. est un arbrisseau que I'on trouve couramment dans les sites

arides Asie et région méditerranéenne de I’Europe et d'Afrique, jusqu'aux Canaries

(Bellakhdar J., 2003). Pistacia lentiscus L. pousse a I'état sauvage dans la garrigue et

sur les sols en friche. On le retrouve sur tout type de sols, dans I'Algerie subhumide et

semi-aride (SmailSaadoun N., 2002), plus précisément dans le bassin du Soummam en

association avec le pin d'Alpe, le chéne vert et le chéne liege (Belhadj S., 2000 ; Quezel

P, Santa S., 1962). (Figure 05).
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Figure 05 : Aire de répartition du genre pistacia (Belfadel F., 2009).
1. 3. Description botanique de Pistacia lentiscus L.

Pistacia lentiscus L. est un arbrisseau ramifie, vivace, thermophile, mesurant 1 a
3 metres de hauteur, il s’agit d’une espece dioique présentant des pieds males et femelles

distincts, dégageant une odeur résineuse forte.

Pistacia lentiscus L. est caractérisé par :

- Ecorce : de couleur rougeatre sur les jeunes branches, qui vire au gris avec le temps.
- Branches : tortueuses et pressées, qui forment une masse serrée (Figure 06).

- Feuilles : persistantes, composees, possédant un nombre pair de folioles (4 a 10), d'un
vert sombre, elliptiques, obtuses, luisantes en dessus, glabres, coriaces et dont le pétiole
est bordé d'une aile verte (Figure 06).

- Fleurs : unisexuées d’environ trois mm de large qui apparaissent au printemps (Mars a
Mai). Elles sont trés aromatiques et se présentent sous forme de racémes (grappe) de petite
taille. Les fleurs femelles sont, vert jaunatre, alors qu’elles sont de couleur rouge foncé

pour les fleurs males.
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- Fruits : sous forme d’une drupe arrondie de 2 a 3 mm de diametre, monosperme,
contenant un nucléole de la méme forme ; le fruit est d’abord rouge puis devient noiratre

a sa maturité (I’automne) (Figure 07).

- Résine : appelée également mastic, c’est le produit le plus connu de cette plante ; il
s’agit d’une substance aromatique et résineuse qui suinte du tronc et des branches
principales. Cette secrétion peut étre favorisée par des éraflures pratiquées dans le tronc
et les branches. Les petites « larmes » qui s’écoulent de la plante sont séchées au soleil
pour les faire durcir en gouttes translucides ; une variété célébre de cette résine provient
des arbustes retrouvés au sud de I’ile grecque de Chios en mer Egée (Figure 07) (Seigue
A., 1985 ; Quezel P, Santa S., 1963).

Figure 07 : Résine et fruits de Pistacia lentiscus L. (Anonyme, 2011 ; Anonyme, 2007).
2. Composition chimique de Pistacia lentiscus L.

En raison de sa large utilisation en médecine traditionnelle, les différentes parties
du pistachier ont fait 1’objet de plusieurs études phytochimiques afin d’identifier leurs
métabolites secondaires. La plante est connue surtout par sa composition en :

- Huile essentielle et fixe et une huile grasse (Grosjean N., 2007).

- Tanins condensés et hydrolysables (Abbas M et Boudriche D., 2007).

THTL
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- Glycosides flavonoiques (Vaya J et Mahmood S., 2006).
- Anthocyanes (Longo L. et al., 2007).

- Résine « mastic de chio » (Leonti M. et al., 2001).

- Triterpénes (Atmani D. et al., 2009).

La composition chimique des feuilles de Pistacia lentiscus L. est caractérisée par
la présence de plusieurs types de flavonoides, comme la quercétine glycosyle, la
myricétine glycosylé, la lutéoline, la catéchine ainsi que ’isoflavone genisteine. Elles
contiennent 6 a 7 % du gallotannins de faible poids moléculaire, a savoir 1’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).

L’huile essentielle représente 0,14- 0,17% du poids des feuilles de Pistacia
lentiscus L. Les études phytochimiques effectuées sur cette huile ont montré la présence
de longifolene, a-pinéne, PB-pinene, y-cadinene, trans-p terpinéol, a-acomeol, Y-

muurolene, Sabinene et terpinén-4-ol (Dob T. et al., 2006).
3. Activités biologiques de Pistacia lentiscus L.

Les études expérimentales effectuées sur cette plante ont mis en évidence
différentes activités biologiques et pharmacologiques tels que 1’activité anti-ulcéreuse,
antibactérienne, et hépatoprotectrice (Al-said M. et al., 1986 ; lauk L., 1996 ; Al-Merie
H., 2002). Ces activités biologiques sont dues a la présence de composés phytochimiques
possédant des cibles moléculaires précises pouvant atteindre différents processus
physiologiques (Stangl V. et al., 2007).

3. 1. Activité antibactérienne

Les extraits végétaux ont un large spectre d’activités. Leur action antibactérienne
a largement été démontrée. Il en ressort que les bactéries Gram — sont moins sensibles
que les bactéries Gram + car leur membrane externe contient des lipopolysaccharides
(LPS), qui créent une barriere contre les macromolécules et les composés hydrophobes
(Walsh E. et al., 2003 ; Starniper C. et al., 2015). Ces composés naturels renferment un
grand nombre de principes actifs et leur principale cible est la membrane cytoplasmique

(Hyldgaard M. et al., 2012). Les composeés phénoliques (acide gallique, acide di gallique
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et 1,2,3,4,6-pentagalloylglucose) de Pistacia lentiscus L. sont un moyen de défense contre

les micro-organismes.

Le nombre de groupement hydroxyle augmente la toxicité contre les micro-
organismes soit par la chélation des ions métallique, soit par des interactions non
spécifiques, telles que 1’établissement des ponts hydrogenes avec les protéines des parois
cellulaires, afin d’inactiver I’adhésion des microorganismes (Cowan M., 1999 ; Lin Y.
et al., 2005).

3. 2. Activité anticancéreuse

La gomme du mastic de Pistacia lentiscus L. contient des composés qui inhibent

la prolifération et induisent I’apoptose des cellules cancéreuses du colon chez les humains

(Balan K. et al., 2007).
3. 3. Activité antioxydante

La richesse des différentes parties de Pistacia lentiscus L. en polyphénols et en
flavonoides lui permettent d’exercer une activité antioxydante via divers mécanismes
d’action a savoir : le piégeage direct des espéces réactives d’oxygéne (ERO), I’inhibition
des enzymes génératrices d’ERO, la chélation des ions de métaux de transition,
responsables de la production des ERO et I’induction de la biosynthése d’enzymes

antioxydantes (Bozorgi M. et al., 2013).
3. 4. Activité anti-inflammatoire

La présence de flavonoides dans les différentes parties de Pistacia lentiscus L. lui
confere une activité anti-inflammatoire. En effet, certains flavonoides sont de puissants
inhibiteurs de la production des prostaglandines, des molécules pro-inflammatoires trés
actives. Cet effet serait di a la réduction du métabolisme de 1’acide arachidonique par
I’inhibition de la lipoxygénase, de la cyclooxygénase et de la phospholipase A2
(Manthey J., 2000 ; Bozorgi M. et al., 2013).

Les différentes activités de I’espéce Pistacia lentiscus L. se résument dans le tableau 02.




Tableau 02 : Différentes activités biologiques de Pistacia lentiscus L. (Chaabani E.,

2020).
Activités Parties utilisées Métabolites/ Extraits
Biologiques
Acide digallique
Fruits Extrait hydro-alcoolique
Huile essentielle
Anti-oxydante Fractions aqueuses du chloroforme et d’hexane
Feuilles
Mastic Extrait aqueux de résine
Huile essentielle
Feuilles Extrait méthanolique
Fruits Huile végétale
Antimicrobienne et Extrait phénolique
Antivirale Mastic liquide Extrait aqueux de mastic
Antifongique Feuilles Huile essentielle
Feuilles Extraits aqueux, chloroforme, éthyl acétate et méthanol
Huile végétale
Fruits Extrait hydro-alcoolique
Anti-inflammatoire Huile végétale
Huile végétale
Fruits Extrait éthanolique, fractions aqueuse et organique
Antidiabétique Feuilles Extrait éthanolique, fractions aqueuse et organique
Anticancéreuse Feuilles Extrait hydro-alcoolique
Hépatoprotectrice Feuilles Extrait éthanoique, fractions aqueuse et organique
Anticholinestérasique | Feuilles Extrait aqueux
Insecticide Feuilles Huile essentielle
Feuilles Huile essentielle
Antimutagéne Extrait aqueux
Extrait enrichi en flavonoides
Anti-ulcére Fruits Huile végétale
Anti cicatrisation Fruits / feuilles Huile végétale
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Chapitre 111 : Oxydation des lipides et antioxydants
1. Introduction

Les lipides sont présents dans toutes les matiéres premiéres animales (viande,
poisson, lait, ceuf) et végétales (grains, graines, fruits et 1égumes). Ils représentent les
constituants majeurs des matieres grasses et huiles alimentaires. Que les aliments soient
bruts ou transformés, les lipides y ont des fonctions nutritionnelles, sensorielles et
technologiques. Les lipides sont aussi une matiére premiere susceptible d’étre vectrice
d’innovations dans des domaines aussi variés que la formulation d’aliments fonctionnels
et/ou enrichis pour des cibles nutritionnelles spécifiques (alimentation infantile,
personnes &gées, pathologies chroniques, etc.), pour la nutrition entérale voire dans les
domaines de la cosmétique (Genot C et Michalski M., 2020).

2. Oxydation des lipides

L’oxydation des lipides est un phénomeéne purement chimique et spontané (Judde
A., 2004), est une cause majeure de dégradation des aliments lors de leur fabrication et
de leur conservation (réaction irréversible et altérative), elle affecte les acides gras
insaturés présents dans les huiles, les graisses ou les lipides de structure. Les
recommandations nutritionnelles conseillent d’augmenter la part relative des acides gras
poly-insaturés (AGPI) dans la ration en raison notamment de leur réle dans la prévention
de pathologies du systéme cardiovasculaire et 1’obésité (Martin A., 2001). Or, la
présence dans les aliments de ces AGPI particulierement sensibles a I’oxydation pose le
probléme de la maitrise de la stabilité de tels systémes. Les produits non alimentaires tels

que les cosmétiques sont également concernés par ce phénomene (Villiere A., 2006).
2. 1. Types d’oxydation

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

du milieu et des agents initiateurs (Figure 08) :

- L’auto-oxydation catalysée par la température, les ions métalliques, les
radicaux libres.
- La photo-oxydation, initiée par la lumiére en présence de photosensibilisateurs.

- L oxydation enzymatique initiée par la lipoxygénase (Eymard S., 2003).
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TAG, PL : esters d’acides gras insaturés
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LH ou RH = Acide gras insaturé/ R° = Radical lipolyse/ H° = Atome d’hydrogéne

ROOH = hydro peroxydes lipidiques = produits primaires de 1’oxydation

Figure 08 : Mécanismes d’oxydation des lipides (Genot C., 2020).

2. 1. 1. Auto-oxydation

L’auto-oxydation est un phénoméne d’oxydation radicalaire en chaine. La
génération du premier radical lipidique correspond a 1’étape dite de I’initiation (eqg.1). La
génération de ce radical lipidique (L°) est obtenue suite au départ d’un atome d’hydrogéne
directement sur le lipide de départ (LH). La rupture homolytique s’effectue avec un
hydrogéne adjacent a une double liaison, un hydrogéne allylique. L’initiation est 1’étape
d’amorgage de 1’auto-oxydation, en produisant la premiére espéce radicalaire (Dagmey

A., 2021).
LIH— L1 +H.(eq.l)

La génération de ce radical (L1) entraine 1’établissement de la réaction en chaine. Le

radical alkyle est capable de fixer I’oxygeéne triplet (302) présent dans I’huile (eq.2).
L1+ 30, — L100. (eq.2)

Le peroxyle (L100.) qui vient de se former est capable lui aussi d’arracher un hydrogéne

d’un autre acide gras insaturé (eq.3). Les produits formés sont alors un hydro peroxyde et

un nouveau radical alkyle.

L100. + L2H —> L10OO0OH + L2. (eq.3)
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La génération d’un nouveau radical a partir du premier est considérée comme 1’étape de
propagation des réactions d’oxydation. Ce phénomeéne conduit a la production de
nouveaux radicaux a partir du premier de maniére autonome et ces derniers pourront

réagir avec le dioxygeéne triplet présent dans 1’huile (eq.4).
LnOO + Ln+lH — LnOOH + Ln+1. (eq.4)

Lors des processus de propagation, les hydro peroxydes qui sont formés (eq.3) ; (eq.4)
peuvent réagir avec leur environnement proche et étre réduits (eq.5) ou oxydés (eq.6) par
des métaux ou simplement subir une rupture homolytique de la liaison oxygene-oxygene

du peroxyle (eq.7).

LXOOH — LxO + OH" (Par réduction métallique) (eq.5)

LXxOOH —— LxOO + H" (Par oxydation métallique) (eq.6)

LXOOH —— LxO. + OH. (Par rupture homolytique (chaleur/UV)) (eq.7)

L’étape de terminaison, concerne le réarrangement des especes radicalaires entre-elles
et conduit a la synthése d’autres especes oxydées non radicalaires, 1’hydroperoxyde va

soit étre neutralisé ou continu de s’oxyder pour donner par exemple des aldéehydes

toxiques.

Lx Lx Polymérisation

LxO + LxO ». Monomere non radicalaire (cétones,
LxOO0 LxOO0 éthers, aldéhydes, alcanes, hétérocycles)

2. 1. 2. Photo-oxydation

Le phénoméne de photo-oxydation intervient dans 1’oxydation des acides gras
lorsque les lipides sont en présence de photo-sensibilisateur, d’une source d’énergie
suffisante (lumiere UV) et d’oxygeéne. Une espece est photo-sensibilisatrice lorsqu’elle
est capable d’emmagasiner 1’énergie par excitation lumineuse (Figure 09). Les potentiels
photo-sensibilisateurs dans les huiles et les aliments sont les hémoprotéines ou certains

pigments comme la chlorophylle (Dagmey A., 2021).
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Figure 09 : Excitation d’un photo-sensibilisateur par irradiation lumineuse, schématisée

par un photon (Dagmey A., 2021).

L’excitation lumineuse entraine le passage du photo-sensibilisateur d’un état

singulet fondamental (Sens) a un état singulet excité (Sens*). Afin de revenir a son état

fondamental plusieurs voies sont possibles :

- Emettre de la lumiére en produisant de la fluorescence

- Emettre de la chaleur par convection interne

- Transférer cette énergie a une autre espece.

Le transfert d’énergie est le résultat du passage du photo-sensibilisateur de 1’état

singulet peut réagir selon deux types présentés a la Figure 10 (Hamilton R., 1997).

i Sens3* |
LH — \__| Raclic*alaire Ii
L-+ S:a-nsH 30,
L* + Sens —
30,
- »
LOOH | | sens*+-0, |

L 4

MNon

Radicalaire

LH

302

102

LOOH

Figure 10 : Mécanismes de type | (radicalaire) et de type Il (non radicalaire) de la

photo-oxydation des lipides (Dagmey A., 2021).

Le premier type fait intervenir un intermédiaire radicalaire. En comparaison,

tandis que le second type ne nécessite pas d’intermédiaire radicalaire, il transfére son

exces d’énergie au dioxygene triplet afin de former du dioxygéne singulet, qui est une

molécule tres réactive. La génération des hydro peroxydes a partir du mécanisme de type

I est commune a celle de 1’auto-oxydation puisqu’il y a formation d’un intermédiaire
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radicalaire. Dans le mécanisme de type 2, le dioxygene singulet est capable de réagir
directement sur les lipides insaturés selon une réaction de type éne (Figure 11).

Figure 11 : Exemple de la réaction éne mise en application dans les mécanismes non

radicalaires de la photo-oxydation (Dagmey A., 2021).
2. 1. 3. Oxydation enzymatique

Le phénomene d’oxydation des acides gras insaturés des fruits oléagineux peut
étre d’origine enzymatique. L’enzyme principalement impliquée est la lipoxygénase
(Figure 12) qui catalyse I’insertion d’une molécule d’oxygéne sur un acide gras insaturé
selon une réaction stéréospécifique, et aboutit a la formation d’hydro-peroxyde, cette

derniere agit spécifiquement sur les acides gras non estérifiés (Aissi M. et al., 2011).

Lipoxygénase
O,
Acides Gras insaturés libres —® hydroperoxyvdes —— Hydroxy Acide gras
I Lipases/phospholipases Métaux de transition
Radicaux libres
Phospholipides
Trniglycerndes AUTO-OXYDATION

Figure 12 : Mécanisme d’initiation de la peroxydation des lipides par ’activité

lipoxygénasique (German J et Kinsella J., 1985).




3. Mécanismes de I’anti-lipoperoxydation

Le terme antioxydant désigne une large du terme antioxydant est « toute substance
qui est présente a faible concentration comparée a celle du substrat oxydable, retarde ou
prévient de maniere significative 1’oxydation de ce substrat (Halliwell B., 1990). En effet,
les antioxydants sont des composés trés divers il peut s’agir d’antioxydants enzymatique
tels que : superoxyde dismutase, glutathion peroxydase, catalase ou non enzymatique
(sequestrant des métaux) et des petites molécules liposolubles (vitamine E, b—caroténe)

ou hydrosolubles (vitamine C, acide urique).

Les antioxydants susceptibles de protéger les lipides de I’oxydation peuvent étre
répartis en deux types : les antioxydants préventifs qui empéchent la formation d’espéces
réactives de 1’oxygene ou interceptent les espéces responsables de I’initiation de la
lipoperoxydation et les antioxydants « chain breaking » qui interceptent les radicaux
propagateurs de la peroxydation lipidique et retardent la peroxydation (période

d’induction).
3. 1. Mécanismes d’action des antioxydants préventifs
3. 1. 1. Chélateurs des métaux de transition

Comme le fer et le cuivre sont impliqués dans la génération de radicaux libres ils
peuvent dans ce cas prévenir les oxydations. Ces chélateurs forment des complexes ou
des composés de coordination avec les métaux. Inhibant ainsi le cycle redox du métal ou
forment des complexes métalliques insolubles. Ce sont des protéines telles que la
transferrine, la ferritine, la lactalbumine qui sequestrent le fer, la céruloplasmine et
I’albumine qui sequestrent le cuivre (Muggli R., 1993). De nombreuses petites molécules
peuvent également chélater ou complexer le fer, c’est le cas des acides phosphorique,
citrique, succinique, ascorbique, nitrilotriacétique,phytique (plantes), la desferrioxamine,
I’EDTA, et le DETAPAC, certains de ces complexes peuvent étre prooxydants. Les
flavonoides sont de bons chélateurs du fer et qui représente un des mécanismes de leur

activité antioxydante (Van acker S., 1998).

3. 1. 2. Désactivateurs (quencher) de I’oxygéne singulet

Selon Buettner G., (1999), ils peuvent agir par désactivation chimique en se
fixant sur une molécule telle qu’un acide gras pour donner un hydroperoxyde : 'O, + LH
— LOOH.




Ou encore par désactivation physique en éliminant 1’énergie d’excitation sans

changement chimique : 'O, + B-caroténe — O2 + B-caroténe*.

Les caroténoides sont particulierement efficaces, le lycopene est le plus réactif, comparé
avec sa vitesse de réaction avec 1’Oz" est particulierement élevée (Di Mascio P., 1990),
le B carotene qui réagit avec 1’0O2" avec une vitesse de réaction 6 fois plus faible. Les
tocophérols, les thiols, I’acide ascorbique sont moins efficaces vis a vis de la désactivation
de 1’0O2. Néanmoins ces composés ont des concentrations élevées dans les systemes
biologiques et contribuent & égalité avec les caroténoides a la désactivation de I’O2". Un

acide aminé comme I’histidine est aussi un bon « quencher » d’Oz".
3. 1. 3. Elimination des hydroperoxydes

Générateurs de radicaux libres est une autre voie de prévention des oxydations.
Les hydroperoxydes peuvent étre réduits par des enzymes. La glutathion peroxydase qui
est une enzyme présente au niveau du cytoplasme, (GPx) éliminent les hydroperoxydes
organiques et le peroxyde d’hydrogéne a faible concentration, elle élimine également les
peroxynitrites qui sont des oxydants tres puissants. Elle est présente dans les cellules
(cytoplasme, mitichondrie, membranes). Une GPx intestinale a été identifiée recemment,
est également capable d’élimines les hydroperoxydes provenant des aliments oxydés. Une
autre enzyme, la catalase (CAT) a pour unique substrat le peroxyde d’hydrogéne qu’elle
réduit en eau. L’inconvénient de cette enzyme est qu’elle est localisée uniquement dans
les peroxysomes et ne peut donc pas agir dans les autres compartiments cellulaires
(cytoplasme, mitochondrie, lysosome, noyau) ou le peroxyde d’hydrogéne est également
présent, ce dernier diffuse trés facilement a travers les membranes et peut donc agir a

distance de son lieu de production.

Outre les enzymes, une molécule comme I’acide pyruvique élimine le peroxyde

d’hydrogéne pour donner de I’acétate et du dioxyde de carbone (Florians G., 2001).
3. 1. 4. Piégeurs d’oxygéne

Ce sont des molécules telles que les sulfites ou 1’acide ascorbique (Cillard J. et
Cillard P., 2006).

3.2. Mécanismes d’action des antioxydants « chain breaking »

Cette catégorie d’antioxydants va réagir le plus souvent avec les radicaux

peroxyles ou alcoxyles, interrompant ainsi la réaction de propagation de la peroxydation.




Il est & noter que ces antioxydants n’inhiberont pas par conséquent 1’autoxydation des

lipides par I’oxygene singulet. Ces antioxydants peuvent agir selon deux mécanismes :

3.2. 1. Donneurs d’hydrogeéne

C’est le cas le plus fréquent. Ces antioxydants sont principalement des composés
phénoliqgues mono- ou polyhydroxylés (tocophérols, tocotrienols, BHT, BHA,
flavonoides...) avec diverses substitutions sur les noyaux. Apres la réaction d’oxydation,
I’antioxydant est transformé en un radical qui doit étre suffisamment stable pour inhiber
la formation d’un autre radical et arréter ainsi la propagation de la chaine radicalaire, il
doit ensuite évoluer vers un produit d’oxydation stable, ce qui conduit a la consommation
de I’antioxydant. En prenant comme exemple le tocophérol, ce dernier donnera un radical
tocophéroxyle qui évoluera vers un composé d’oxydation non radicalaire tel que la
tocophérylquinone ou un composé de dimérisation ou de polymérisation supérieure. Ces
antioxydants introduisent une phase de latence ou « lag phase » pendant laquelle la
peroxydation lipidique est tres faible et qui persiste tant que I’antioxydant n’est pas
consommeé par les radicaux peroxyles. Apres la disparition compléte de I’antioxydant, la
vitesse de la peroxydation augmente tres rapidement. Il existe un systéme de recyclage
des antioxydants entre eux en fonction de leur potentiel d’oxydo-réduction. Ainsi I’acide

ascorbique est bien connu pour recycler le tocophérol (Cillard J et Cillard P., 1980).

3. 2. 2. Antioxydants « sacrifiés »

Le qualifiquatif de « chain breaking antioxidant sacrificial » concerne des
molécules, elles-mémes radicalaires, qui réagissent avec les radicaux peroxyles ou
alcoxyles pour donner des produits non radicalaires interrompant ainsi la propagation de
la peroxydation.

Deux radicaux sont connus pour se combiner avec les radicaux peroxyles : le monoxyde

d’azote (NO) et I’anion superoxyde (O2).

Le NO est produit par voie enzymatique dans les cellules grace a une NO synthase mais
il peut se former également a partir des nitrites et des nitrates. Le radical NO réagit avec

les radicaux peroxyles et alcoxyles pour donner des composés d’addition non radicalaires.

Récemment il a ét¢ montré que I’ingestion alimentaire de petites quantités de
nitrates (2mmoles, ce qui est une quantité normalement présente dans une laitue)
produisait une quantité importante de NO dans I’estomac et que ce radical NO avait un

effet protecteur dans les gastrites di a ses effets antioxydants, ce dernier peut aussi agir
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comme antioxydant préventif en formant des complexes inactifs avec le fer hémique et le
fer de bas poids moléculaire (Mcknight G., 1997 ; Laroche M., 2003).

Une inhibition de la lipoperoxydation par formation de ces complexes a été mise en

évidence dans les hépatocytes soumis a un stress oxydant par le fer.

L’anion superoxyde peut aussi interrompre la propagation de la peroxydation en

réagissant avec les radicaux peroxyles et alcoxyles (Sergent O. et al., 1997).

Ces réactions de terminaison de la lipoperoxydation par [’anion superoxyde
expliqueraient le réle prooxydant des fortes concentrations de superoxyde dismutase
(Nelson S., 1994).

3. 3. Mécanismes d’action mixtes

De nombreux antioxydants ont des modes d’action mixtes ce qui complique leur

classification. Deux exemples peuvent illustrer ces mécanismes multiples :

— L’acide ascorbique : est un désactivateur de 1’oxygéne singulet, qui élimine aussi
I’oxygene moléculaire, il est également considéré comme un donneur d’hydrogéne aux

radicaux lipidiques et aux radicaux tocophéroxyles pour regénérer le tocophérol.

— Les flavonoides : tels que les anthocyanines, les catéchines, les flavones, les flavonols,
les isoflavones et les proanthocyanidines qui sont chélateurs de métaux, pi¢geurs d’anions
superoxyde et donneurs d’hydrogéne (Cillard J et Cillard P., 2006).
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Le présent travail a été réalisé au laboratoire pédagogique de biochimie de la faculté des
sciences de la nature et de la vie, et au laboratoire d’obtention de substances

thérapeutiques (LOST) a I’université Fréres Mentouri Constantine 1.
1. Matériel végétal
1. 1. Feuilles de Pistacia Lentiscus L.

Le choix de la plante Pistacia lentiscus L. comme sujet d’étude dans le présent
travail a été guidé non seulement par les nombreuses utilisations traditionnelles qui en
sont répertoriées, mais aussi par le fait qu’il s’agit d’une plante trés abondante localement

en Algérie (Chouiteh B et Roubache L., 2019).

Les feuilles de Pistacia Lentiscus L. ont été récoltées au mois de Novembre 2021,
de la Daira d’EL Ancer a la wilaya de Jijel (figure 14). Les feuilles ont été séchées a I’air

libre dans un endroit a 1’abri de la lumiére et I’humidité (Figure 13).

Djemaa Beni Habibi

Carte des communes de |a Wilaya de Jijel

Figure 13 : Feuilles séchées ~ Figure14: C’)rigine_
de Pistacia lentiscus. (Originel, geographique de I’échantillon

2022). (www.berthoalain.com).
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Le séchage a pour but d’abaisser la teneur en eau des feuilles récoltées afin

d’éviter toute réaction d’altération et de prolifération des microorganismes.

Les feuilles de Pistacia lentiscus L. sont ensuite broyées a 1’aide d’un broyeur
électrique a hélice, ensuite tamisées jusqu’a leur réduction en poudre trés fine, cette

derniére a été stockée dans un bocal en verre a I’abri de la lumiére (Figure 15).

Figure 15 : Stockage de poudre a 1’abri de la lumiére (Originel, 2022).

1. 2. Huile de tournesol

L’huile de table Fleurial de la marque Cevital ; a été utilisée dans notre étude ; il s’agit
de la premiére huile végétale 100% tournesol en Algérie. Légeére et avec une texture fine,

elle est garantie sans cholestérol et est riche en vitamines A, D, E ainsi qu’en oméga 6.

Fleurial est la meilleure huile de table sur tous les points, sa composition unique lui
garantit sa place d’huile la plus fine et la plus légere ce qui la rend parfaitement multi

usage (www.cevital-agro-industrie.com) (Figure 16).

Figure 16 : Huile de table Fleurial (www.cevital-agro-industrie.com).

_I
—


http://www.cevital-agro-industrie.com/
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2. Extraction assistée par macération des feuilles de pistacia lentiscus L.

L’extraction a été réalisée selon le protocole décrit par Diallo D. et al., (2004).
409 de la poudre des feuilles ont été mises a macerer dans 200 ml de méthanol sous
agitation magnétique pendant 24 h a I’abri de la lumicre pour extraire les principes actifs,

puis filtré sous vide.

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 17).

Figure 17 : Macération de macération des feuilles de pistacia lentiscus L. au niveau du
laboratoire LOST, 2022.
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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 18).

Figure 18 : Filtration sous vide et évaporation a 1’aide du rotavapor au niveau du

laboratoire LOST, 2022.
3. Calcul du rendement d’extrait

Le rendement d’extraction est calculé par la formule donnée par (Falleh R. et
al., 2008).

R (%) = 100 Mext / Mech.
R : est le rendement en %.
Mxt : est la masse de I’extrait apres évaporation du solvant en mg.
Méch : est la masse séche de 1’échantillon végétal en mg.
4. Dosages des polyphénols totaux
4.1. Principe

Cette technique est basée sur I’interaction des polyphénols avec le réactif de F.C
qu’est un mélange d’acide phosphotungstique et d’acide phosphomolybdique de couleur
jaune et qui aprés oxydation par les composés phénoliques est réduit en un mélange
d’oxyde de tungsténe et d’oxyde de molybdéne de couleur bleu dont 1’absorbance est

proportionnelle a la qualité de polyphénols (Li H.B. et al., 2007).

L



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 200 ul de chaque échantillon.

+ Ajouter 1ml du réactif de Folin-Ciocalteu dilué au 1/10°™,

+ Ajouter 800 pl de la solution de Na2COs (7,5%).

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

+ Lire a I’absorbance 765nm.

4. 4. Préparation de la gamme d’étalon d’acide gallique
On prend 1 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 tubes secs comme

suit (Tableau 03) :

Tableau 03 : Gamme d’étalon de 1’acide gallique.

Concentrations de la solution étalon Dilutions de la solution S1
(I’acide gallique)

25 pg/ml 250 pl de S1+ 1750 pl de MeOH
50 pug /ml 500 pl de S1+ 1500 pl de MeOH
75 pg/ml 750 pl de S1+ 1250ul de MeOH
100 pg/ml 1000 pl de S1+ 1000 plde MeOH
125 pg /ml 1250ul de S1+ 750 ul de MeOH
150 pg /ml 1500 pl de S1+ 500 ul de MeOH
175 pg /ml 1750 pl de S1+ 250 pul de MeOH
200 pg/ml 2000 pl de S1
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5. Indices de qualité de I'huile de tournesol
5. 1. Détermination du coefficient d’extinction spécifique dans I’ultraviolet
5. 1. 1. Principe
Cet examen spectrophotométrique dans 1’ultraviolet peut fournir des indications

sur la qualité d’une matiére grasse (Benabid H., 2009), ainsi le coefficient d’extinction a

K270 est un bon révélateur de la teneur de I’huile en peroxyde.

La détermination de 1I’absorbance a 232nm et au voisinage de 270nm permet la
détection des produits d’oxydation des acides gras insaturés. Le principe consiste a
dissoudre la mati¢re 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
specifiques sont déterminées a partir des lectures spectrophotométriques (Bouhadjra K.,
2011).

5. 1. 2. Matériel et réactifs utilisés

Le matériel et les réactifs utilisés pour réaliser ce test sont : Spectrophotometre

nicolet evolution 100, Cuvette de quartz 1 cm, Cyclohexane.
5. 1. 3. Mode opératoire

Une prise de 0,25 g de I'huile est dissoute dans 25 ml de cyclohexane. Apres
homogénéisation, 1’absorbance de la solution de la mati¢re grasse est mesurée dans une
cuve en quartz par rapport a celle du solvant utilis¢ a I’aide d’un spectrophotomeétre

visible a des longueurs d’onde spécifiques de 232 et 270 nm (Figure 19).

evolution
700

28 REDMI'NO
Al QUAD CAMERA

Figure 19 : Analyse spectrophotométrique au niveau du laboratoire LOST, 2022.




— — —

I_ ETUDE EXPERIMENTALE MATERIEL ET METHODES

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

comme suit :
E=ANC*|
E : Extinction spécifique a la longueur d’onde A.
AL : Absorbance mesurée a la longueur d’onde A.
C : Concentration de la solution en gramme par 100 millilitres.
1 : Epaisseur de la cuve en centimétre (1cm).

5. 2. Indice de peroxyde

L’indice de peroxyde est le nombre de milliéquivalents d’oxygene actif par un
kilogramme de corps gras (meq Oz kg-1 d’huile) (Afnor, 2015). Il est déterminé par le
dosage avec une solution d’iodure de potassium (Gharby S. et al., 2013).

5. 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 1’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-KR’

(Acide Gras insaturé) (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-CH-CH-R' +2KI+2CH; COOH — R-CH-CH-R" 2CH;COOK + H,O + 1,

0-0

(peroxyde)
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5. 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 (Na2S203) 0.01N.

5. 2. 3. Mode opératoire
29 d’huile d’olive est pesé dans une fiole auxquelles on ajoute :

= 10ml de chloroforme ; puis agité le tout.

# 15 ml d’acide acétique glacial ainsi que 1ml d’Todure de potassium (KI).

+ Le mélange précédent est agité pendant 1 minute et laissé reposer pendant 5
minute a 1’abri de la lumicre et a une température del5 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 C(Na2S203) 2 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 20). Un essai a blanc est effectué

simultanément.
Avant titrage Aprés titrage

Figure 20 : Mesure de I’indice de peroxyde au niveau du laboratoire LOST, 2022.

™
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L’indice de peroxyde en milliéquivalent d’O2/kg est calculé selon I’équation suivante :
Indice de peroxyde = (V-V 7)) x N x1000 / m (méq d’0./Kg)

V : volume de la solution de thiosulfate de sodium utilisé pour la prise d’essai.

V" : volume de la solution de thiosulfate de sodium utilisé pour 1’essai a blanc.

N : normalité de la solution de thiosulfate de sodium utilisé.

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

NB : Chaque essai est répéte 2 a 3 fois.
5. 3. Acidite libre

L’acidité est le principal indicateur chimique de la qualité des huiles de tournesol,
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 oléique). L’acidité
est mesurée selon la méthode d’1SO 660 (2009), qui permet de contrdler le niveau de
dégradation hydrolytique, enzymatique ou chimique, des chaines d'acides gras des
triglycérides. Ceci est a I’origine d’acides gras libres et de glycérides partiels (mono et di

glycérides) (Orwa J. et al., 2014).
5. 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 + NeOH __ , R-COONa + H20

(Acide gras) (Base) (Savon) (Eau)
5. 3. 2. Matériel et réactifs utilisés

Balance analytique, erlenmeyer, pipettes, burette, solution d’éthanol / toluéne,

solution de phénolphtaléine a 1%, solution d’hydroxyde de potassium KOH.
5. 3. 3. Mode opératoire

6g d’huile d’olive sont dissouts dans 100 ml du mélange éthanol/toluene (V/V),

puis titré en agitant, avec la solution d’hydroxyde de potassium (KOH) a 0.1 N en
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présence de 0.3ml de la solution de phénolphtaléine a 1% dans 1’éthanol, jusqu’a virage

de I’indicateur (coloration rose) (Figure 21).

Avant titrage Apreés titrage

Figure 21 : Mesure de I’acidité au niveau du laboratoire LOST, 2022.

L’acidité, exprimée en pourcentage est égale a :
% Ac.oléique = (Vkon X C x M) /10 X Mhuile

V : volume en ml de la solution titrée de KOH utilise.
C : concentration exacte, en moles /litre, de la solution titrée de KOH utilisé.
M : poids molaire, en g/mole, de 1’acide adopté pour 1’expression du résultat (=282).
m : prise d’essai en grammes.
NB : Chaque essai est répété 3 fois.
6. Procédure d’enrichissement de I’huile de tournesol

Les produits agroalimentaires, riches en fraction lipidique, sont susceptibles de
subir des transformations chimiques et des dégradations (oxydation et rancissement des
graisses et des vitamines, hydrolyse et polymérisation non contrdlée, modification de
textures et perte des propriétés organoleptiques ou nutritionnelles) sous 1’influence de
différents paramétres : 1’oxygéne, température et humidité. Ces phénomeénes sont réduits
ou empéches par I’ajout d’antioxydants synthétiques (Ait Mouloud I. et al., 2020).

™
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La procédure d’enrichissement de I’huile de tournesol est réalisée suivant la
méthode décrite par Bouaziz M. et al., (2008). Cependant quelques modifications sont
apportées sur cette méthode concernant les quantités de 1’extrait, la quantité de 1’huile et

le standard utilisés pour I’enrichissement.

Une quantité d’extrait des feuilles a été pesée puis dissoute dans un volume
appropri¢ d’environ 200 ul d’éthanol pur afin d’obtenir la concentration de 1’huile en
extrait désiré. Dans notre étude 1’huile est enrichie a différentes concentrations (100 PPM,
150 PPM et 200 PPM).

Apres I’ajout de ’extrait, les huiles sont agitées pendant 30 min, ensuite on a
procédé a la sonication des mélanges pour une dissolution complete des extraits dans
I’huile. La méme procédure est suivie pour 1’a-tocophérol utilisé comme standard a une
concentration de 100 PPM. Les échantillons préparés sont conservés a 1’abri de la lumiére

dans I’étuve a 60°C pendant 45 jours.

Les graisses et les huiles ont tendance & subir une détérioration oxydative
entrainant le développement d’un gotit 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 NOUS SOMMmes intéressés mise en
évidence du pouvoir antioxydant de ces composés phénoliques provenant des feuilles de
lentisque sur I’huile de tournesol a différentes durées de stockage a une température de
60°C. L’effet de ces antioxydants est comparé a celui de I’alpha-tocophérol utilisé comme

antioxydant de référence.

Dans ce contexte, cette partie sera dédiée a 1’analyse des résultats obtenus a partir
du traitement des différents échantillons d'huile de tournesol en se basant sur les tests

suivants : indice d’acidité, indice de peroxyde, et les coefficients d’extinction (K232, K270).
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1. Rendement d’extraction des polyphénols Pistacia lentiscus L.

Le résultat du rendement d’extraction des polyphénols aprés évaporation et
séchage a I’air libre ; a partir de 40g de la matiere végétale Pistacia lentiscus L. est de 23
% (Tableau 04).

Tableau 04 : Rendement d’extraction des polyphénols Pistacia lentiscus L.

L’extrait végétale Matiere vegetale Rendement %

Feuilles 409 23 %

Pistacia lentiscus L.

Le résultat obtenu dans notre étude (23%) est supérieur a celui trouvé dans
d’autres études ; notamment celle de Benzeghiba W. et Hadji K., (2018) effectuée sur
les deux régions de Bordj Bou Arreridj (Gueliaa « 18,5% » et Genzette « 21,2% »), et
celle de Abbas A. et Miloudi S., (2017) et Azzouzi Z. et Brahimi H., (2019) réalisées
au niveau des deux villes de Bordj Bou Arreridj « 16,29% » et d’El-Djelfa « 16,91% ».

Ces variations de teneurs peuvent étre dues a plusieurs facteurs notamment
I’espéce, la région de récolte, la période de récolte, les facteurs climatiques, la technique

et le solvant d’extraction (Hafsé M. et al., 2013).
2. Dosage des polyphénols totaux des feuilles de lentisque

Les résultats sont exprimés en microgrammes d’équivalents d’acide gallique par
milligramme d’extrait (ug EAG/ mg Ext). La concentration en polyphénols totaux des
feuilles de Pistacia lentiscus L. est d’environ 156,69 upg.GAE/mg d’extrait
(Figure22).

ABS ¥ = 0,0074x - 0,0865

.

Titre del'axe
L}
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Titre de I'axe

Figure 22 : Courbe d'étalonnage de I'acide gallique.




Plusieurs études effectuées sur les feuilles de Pistacia lentiscus ont démontré
qu’elles constituent une source majeure de composes phénoliques (Gardeli C. et al., 2008
; Atmani D. et al., 2009).

La teneur en polyphénols totaux des feuilles est supérieure de celle de Atmani D.
et al., (2009) (136.25 + 18.9 ng. GAE/mg) et inférieure au résultat de Ebrahimzadeh M.
et al., (2008) (289.5 £ 5 ug. GAE/mg).

Les variations des teneurs en composés phénoliques peuvent étre due aux
conditions thermiques, ou aux techniques d’extractions (solvant utilisé, température et

temps d’extraction).
3. Détermination des indices de qualité initiale d’huile de tournesol

L’objectif de cette étude consiste a déterminer I’effet des conditions de stockage
et d’enrichissement sur 1’oxydation d’huile de tournesol, de la marque « FLEURIAL »,

commercialisée par le groupe « CEVITAL ».

Pour mener a bien cette détermination le conseil oléicole international (C.O.l,
1996) et le reglement de la commission européenne (C.E.E, 1991) ont déterminé plusieurs
indicateurs de la qualité de I'huile végétale (Tableau 05). Dont trois parametres de base
choisis dans notre travail : indice de peroxyde, indice d'acidité, coefficients d'extinction

spécifiques Kas2 et Karo.

Tableau 05 : Indices de qualité d’huile de tournesol.

Indices de Normes internationales

qualite Resultats COI 2013 CEE 2013 CODEX 2009
Acidité libre 0,47+0 0,16% 08-2% 0,3%

Indice 8,33 £ 3,53 10 - 15 meq 10 meq 10 meq
peroxyde d’02.kg-1 d’02.kg-1 d’02.kg-1
K232 3,09+0,12 <2,6 <25 0,25-0,30
K270 2,55+ 0,10 2,01 2,25 -2,26 <0,25
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3. 1. Acidité libre

L’acidité¢ libre permet de contréler le niveau de dégradation hydrolytique,
enzymatique ou chimique, des chaines d'acides gras des triglycérides. Qui est a 1I’origine

d’acides gras libres et de glycérides partiels (mono et diglycérides).

Le résultat de I’acidité libre de notre échantillon est égal a 0,47 £ 0%, cette valeur
est située dans I’intervalle de référence fixé par le CEE (0,8 — 2 %), et elle est supérieure
a la valeur fixée par le COI (0,16%) et le CODEX (0,3%).

Le résultat de notre étude est inférieur a celui de Bouchair R et Toureche S., (2009) qui
est de 0,93% ; et supérieur aux résultats obtenus par Bensalem S et Boucherfa K., (2014)
et Hamouche T. et Sanat T., (2015) qui sont se « 0,16% » et « 0,11% » respectivement.

3. 2. Indice de peroxyde

L’indice de peroxyde (IP) estime 1'état d'auto-oxydation d’huile ; c’est un
mécanisme lent mais inéluctable. En effet, les corps gras peuvent s’oxyder en présence
d’oxygene et de certains facteurs (température ¢élevée, eau, enzyme, trace de métaux Cu,
Fe...). Cette auto-oxydation ou rancissement aldéhydique conduit dans un premier temps
a la formation de peroxydes (ou hydroperoxydes) qui se décomposent ultérieurement en
dérivés carbonylés aldéhydes et hydrocétones (responsables de I’odeur de rance) et en

divers produits oxygénés (alcools, acides...) (Tanouti K. et al., 2011).

Pour I’échantillon étudié, la teneur en peroxyde est égale a 8,33 + 3,54 meq O/
kg, ce résultat se rapproche des normes fixées par le COI (10 - 15 meq d’0O2.kg-1) ; le
CEE et le CODEX (10 meq d’0O2.kg-1).

D’apres Ruiz et al., (2001), le taux de formation d'hydro peroxydes est supérieur a leur

taux de décomposition pendant I'étape initiale de I'oxydation.

Notre résultat s’est avéré plus élevé que a celui rapporté par Garbi S et al., (2014) et
Bensalem S et Boucherfa K., (2014) qui ont obtenu des valeurs de 2,5 meq d’O2.kg-1 et
2,48 meq d’02.kg-1 dans leur étude réalisée sur ’huile de tournesol de la région de

(Casablanca, Morocco) et (Akbou, Bejaia).

3. 3. Coefficients d'extinction

La détermination des diénes conjugués (qui sont des hydrocarbures qui

contiennent deux doubles liaisons séparées par une seule liaison simple) ; et la formation

RESULTATS ET DISCUSSION -I
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des produits d'oxydation secondaires est une bonne mesure de I'état oxydatif des huiles et
donc un bon indicateur d'efficacité des antioxydants (Nevado J. et al., 2012).

Ils permettent de vérifier le degré d'oxydation d'une huile (Rodrigues A. et al.,
2012). Ces coefficients d'extinction spécifiques sont indicatifs de la formation du produit
primaire (Kz32) et du produit secondaire (Kz70) d'oxydation respectivement pendant la
contrainte thermique (Malheiro R. et al., 2013).

Plus son extinction a 232 nm est forte, plus il est peroxydé ; et plus elle est forte a
270 nm est forte, plus il est riche en produits secondaires d’oxydation. (Rahmani M.,
2005).

Les résultats obtenus dans notre expérience indiquent que 1’absorbance a 232nm (3,09
nm) est supérieure a celle du COI (0,6nm) et de CODEX (0,25 - 0,3nm), et proche aux

normes fixées par le CEE (< 2,5nm).

La valeur du coefficient d’extinction a 270nm de notre échantillon est égale a 2,54nm,
cette valeur est proche aux normes indiquées par le COIl (2,01nm) et le CEE (2,25-
2,26nm).

Les valeurs obtenues par Bensalem S. et Boucherfa K., (2014) sont légérement

inférieures a celles obtenus dans notre étude (K2z2= 2,15nm ; Ko70= 1,53nm).

En se référant aux normes établies et portées dans le Codex Alimentarius (Codex
Stan 23-1981), le conseil oléicole international (C.O.1) et le réglement de la commission
européenne (C.E.E), I’huile analysée dans notre étude expérimentale est de bonne qualité
(Haffaf S. et Lardjane T., 2018).

L’huile de tournesol bénéficie d’une bonne image en raison de sa composition en
acides gras insaturés (acides oléigue et linoléique). Sa faible teneur en acide linolénique
(0,2 %) en fait une huile stable, classée parmi les huiles de friture, ceci d’autant plus qu’il
existe maintenant des variétés contenant plus de 85 % d’acide oléique, monoinsaturé. Son
profil en composés mineurs : richesse en tocophérols (vitamine E) et composition
originale en phytostérols, apporte un intérét nutritionnel supplémentaire (Alicia A. et al.,
2008).

RESULTATS ET DISCUSSION -I
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4. Détermination des indices de qualité d’huile de tournesol aprés enrichissement et
stockage a 60°C

4. 1. Acidité libre

Les acides gras naturels sont essentiellement présents sous forme de triglycérides
98-99% (Lecerf J., 2011) ; I’hydrolyse de ces derniers libére des acides gras dont le
dosage permet d’avoir une idée sur I’état d’avancement de la dégradation et la stabilité

oxydative de I’huile.

L’indice d’acide est le nombre de milligrammes d’hydroxyde de potassium (KOH)
nécessaires pour neutraliser les acides gras libres contenus dans un matiére grasse
(Houmba G. et al., 2016). Ce dernier est important pour évaluer la qualité d’une huile,
il est largement utilis¢ comme un critere classique de classification commerciale des

huiles comme I’huile de tournesol (Richardson T., 1985).

Apres 49 jours de stockage des échantillons d’huile de tournesol a une température
de 60 °C dans I’étuve ; on a obtenu les résultats présentés dans la figure 23 et le tableau
06.

Acidité libre
1
0,8
o\o 0,6

<
= 04
0
jo i7 j14 21 28 i39 49
Jours

EH-T mH+S H+P 100 PPM H+P 150 PPM  ® H+P 200PPM

Figure 23 : Evolution de I’acidité libre des cing types d’huiles au cours du stockage a
60°C.
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Tableau 06 : Moyennes et écarts- types de 1’acidité obtenus au cours du stockage a
60°C.

Indice d’acidité libre
Jours | Huile témoin Huile + polyphénols Huile standard
100 PPM 150 PPM 200 PPM

Moyenne * Moyenne * Moyenne + Moyenne + Moyenne +

Ecart type Ecart type Ecart type Ecart type Ecart type
0 0,47 £ 0,00 0,43 £ 0,06 0,35+ 0,00 0,47 +£0,00 0,39 +0,13
7 0,54 £ 0,13 0,39+0,13 0,39+0,13 0,39 +0,13 0,43 £ 0,06
14 0,39+£0,13 0,39+£0,13 0,47 £ 0,00 0,31+£0,13 0,47 £ 0,00
21 0,54 +0,13 0,39+£0,13 0,47 £ 0,00 0,47 £ 0,00 0,47 £ 0,00
28 0,39+£0,13 0,23+0,20 0,35+£0,11 0,31+£0,13 0,31+0,13
39 0,47 £ 0,00 0,47 £ 0,00 0,58 £0,16 0,35+0,16 0,411 + 0,08
49 0,94 £ 0,47 0,86 £ 0,13 0,62 £ 0,27 0,54 £0,13 0,62 £ 0,27

L'acidité de I’huile de tournesol témoin & Jo et I’huile enrichie en polyphénols est
égale a 0,47%, ce résultat est un peu plus élevé par rapport a celui des autres types d’huiles
(Huile standard = 0,39%) ; (Huile + polyphénols a 100 PPM = 0,43%) ; (Huile +
polyphénols a++ 150 PPM = 0,35%).

Aprés 49 jours de stockage ; 1’acidité d’huile témoin augmente légérement jusqu’a
atteindre sa valeur maximale (0,94%), ceci peut étre di aux conditions de stockage et de

traitement thermique (60° C) qui augmentent la vitesse d’auto-oxydation.

D’apres les résultats obtenus du 7¢™ jour jusqu’au 39°™ jour ; on constate une
légere augmentation des valeurs d’acidité pour les quatre types d’huiles enrichies (100
PPM ,150 PPM ,200 PPM et I’huile + standard), ou on a trouvé des résultats qui varient
de 0,39 % a 0,5%).

En comparant nos résultats avec ceux de Gharby S. et al., (2014), nous avons
constaté que les valeurs d’acidité sont proches a ceux de notre étude apres 35 jours de
stockage & 60 °C ; en effet l'acidité de 1’huile de tournesol témoin est passée de 0,08 % a

0,11 %, pour I’huile de tournesol enrichie par les polyphénols, elle est passée de 0,06 %
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a 0,09 % et de 0,06 % a 0,1 % pour I’huile de tournesol enrichie par TBHQ (Tert-
butylhydroquinone).

La faible évolution de D’acidité au cours du stockage peut s’expliquer par
I’hydrolyse des triglycérides qui n’est pas suffisante pour compenser, voire augmenter les
fonctions acides gras libres bloquées par polymérisation ou volatilisées au cours de la
phase d’oxydation (Richardson T., 1985).

Au 49™ jour ; I’oxydation d’huile témoin (0,94%) est 1égérement plus élevée que
celles des huiles enrichies par les polyphénols (100PPM = 0,86% ; 150PPM = 0,62% et
200PPM = 0,54%). Ceci peut étre due a la présence de polyphénols, qui agissent comme
antioxydants, réduisant la présence de radicaux libres, ralentissant ainsi I'apparition de

I'oxydation.

Il a été remarqué aussi que ’oxydation d’huile enrichie par alpha tocophérol
(vitamine E) est proche a celle des huiles enrichies par les polyphénols. Les tocophérols
sont des micro-constituants de la fraction insaponifiable des matieres grasses, ils
protégent les maticres grasses de l’oxydation et présentent un intérét nutritionnel

(chimactiv.agroparistech.fr).
4. 2. Indice de peroxyde

L’indice de peroxyde est un parametre largement utilisé pour mesurer la quantité
des peroxydes formés dans les graisses et les huiles lors de I’oxydation (Ozkan G. et al.,
2007), cet indice augmente progressivement avec I'oxydation primaire de I'huile jusqu'a
ce que le taux de dégradation des hydroperoxydes formés dépasse la formation de
nouveaux hydroperoxydes (Gharby S. et al., 2011).

L’indice de peroxyde (IP) d’un corps gras est le nombre de milliéquivalents d’oxygéne
actif contenu dans un kilogramme de produit et oxydant I’iodure de potassium avec

libération d’iode et titration de celui-ci par le thiosulfate de sodium.

Apres 49 jours de stockage des échantillons d’huile de tournesol a 60 °C dans

I’étuve ; on a obtenu les résultats présentés dans la figure 24 et le tableau 07.

RESULTATS ET DISCUSSION -I



r ETUDE EXPERIMENTALE

IP(méq O,/Kg)

o

90
80
70
60
50
40
3
2

o

1

o

BH-T mH+S

RESULTATS ET DISCUSSION -I

H+P 100 PPM

Péroxyde

, s -|I ||I I|I |II |||
jo i7 j14 21 i28 i3

Jours

9

H+P 150 PPM  ®m H+P 200 PPM

j49

Figure 24 : Evolution de l'indice de peroxyde au cours du stockage a 60°C pour les cing

types d’huiles.

Tableau 07 : Moyennes et écarts- type de peroxyde obtenue au cours du stockage a

60°C.
Indice de peroxyde
Jours | Huile témoin Huile + polyphénols Huile standard
100 PPM 150 PPM 200 PPM
Moyenne + Moyenne + Moyenne + Moyenne + Moyenne +
Ecart type Ecart type Ecart type Ecart type Ecart type
0 8,33 + 3,53 5+3,53 5£25 4,16+ 1,44 5+0,00
7 35+ 3,53 175+£25 15+ 3,53 10£0,00 11,66 + 2,88
14 35+ 3,53 19,16 + 1,44 18,33+ 2,88 13,33+ 2,88 18,33 + 2,88
21 350,00 307,07 21,66 + 2,88 31,66 + 2,88 15,83 + 3,81
28 25+£25 20 £ 00 8,33+ 3,81 8,75+ 3,75 225+25
39 40 £ 0,00 37,5+ 0,00 35+ 0,00 26,25+ 1,76 38,33 +2,88
49 77,5+ 3,53 60 + 0,00 60 + 3,53 40 + 0,00 57,5+ 3,53
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L’indice de peroxyde (IP) augmente apres le traitement thermique ;
I’augmentation est considérablement plus €¢levée pour I’huile témoin. En effet, son IP est
passé de 8,33 meq d’0O2.kg-1 a 77,5 meq d’O2.kg-1 ; apres 49 jours de stockage. Ce
résultat montre une oxydation trés forte pour I’huile de tournesol par rapport aux huiles
enrichies par I’alpha tocophérol et les polyphénols a différentes concentrations (100 PPM,
150 PPM et 200 PPM).

Notre résultat est comparable a celui de Bouzidi N. et Bouahadi D., (2022), lors
de son étude sur I’huile de tournesol enrichie a différentes doses d’huile essentielle
d’Artemisia herba alba. Les auteurs ont remarqué une augmentation considérable de
I’oxydation de 1’huile témoin avec un IP passant de 6 a 44,98 meq d’O..kg-1, aprés un

traitement thermique (180°C).

L’évolution de cet indice pour les huiles enrichies par les antioxydants suit
relativement un rythme moins accentué que celle de I’huile témoin (5 a 60 meq d’O2.kg-
1 pour les huiles a 100 PPM et 150 PPM de polyphénols et 4,16 a 40 meq d’O2.kg-1 pour
I’huile enrichie a 200 PPM).

Ceci démontre que I’enrichissement de 1’huile de tournesol par les polyphénols
semble améliorer la stabilité oxydative de I'huile, cette méme explication a été avancée
par une autre étude de Maurizio S. et al., (2002) confirmant que les polyphénols

augmentent la stabilité des huiles.

L ’huile enrichie par 1’alpha tocophérol « vitamine E » suit presque le méme
rythme que celle enrichie en polyphénols, la grande stabilité des huiles végétales dans les
conditions d’oxydation, est due a la présence d’un taux élevé d’antioxydants naturels dont
les plus importants sont les tocophérols. Ces dernies protégent contre 1’oxydation
naturelle des acides gras, en particulier les acides gras polyinsaturés (AGPI), il a été
signalé qu’une molécule de tocophérol peut protéger 103 a 106 molécules d’AGPI.
Cependant son activité anti-oxydante repose principalement sur 1’existence du systéme
de réduction tocophérol - tocophérylquinone. En effet, une molécule de tocophérol peut
réduire deux radicaux lipidiques en formant une molécule d’a tocophérylquinone, aussi
deux radicaux tocophéryls peuvent s’associer entre eux pour former des dimeres qui

peuvent avoir des propriétés antioxydantes (Sebei K. et al., 2007).

RESULTATS ET DISCUSSION -I
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4. 3. Coefficients d'extinction

L'extinction a 232 et a 270nm d'un corps gras peut étre considérée comme une
image de son état d'oxydation, plus I'extinction a 232nm est forte, plus I'huile est
peroxydée. Et plus I'extinction a 270nm est forte, plus I'huile est riche en produits

secondaires d'oxydation (Bouchair R. et Toureche S., 2009).

4. 3. 1. Coefficient d'extinction a 232nm

L’auto-oxydation des corps gras (CG) contenant des chaines hydrocarbonées
polyinsaturées s’accompagne d’une conjugaison des doubles liaisons des hydro
peroxydes pour donner des systémes diéniques absorbant au voisinage de 232nm c’est

aussi que plus I’absorbance a 232nm est forte plus les CG sont peroxydes (Karleskind

A., 1992).

Les résultats d’évolution des absorbances a 232nm des cinq types d’huiles apres

49 jours de stockage thermique sont présentés dans la figure 25 et le tableau 08 suivant :

Coefficient d'extinction 232nm

jo i7 14 j21 j28 i39 j49

Jours

Abs a UV 232nm
o (9] [ (9] N (9] w

EH-T MWH+S MH+P 100 PPM H+P 150 PPM  ®mH+P 200 PPM

Figure 25 : Evolution de l'indice d’extinction (232nm) au cours du stockage a 60°C

pour les cing types d’huiles.
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Tableau 08 : Moyennes et écarts- type d’extinction obtenue au cours du stockage a

60°C.
Coefficient d’extinction K232
Jours | Huile témoin Huile + polyphénols Huile standard
100 PPM 150 PPM 200 PPM

Moyenne * Moyenne + Moyenne + Moyenne + Moyenne +

Ecart type Ecart type Ecart type Ecart type Ecart type
0 3,09+0,12 2,53+0,23 3,04+0,24 2,56 £ 0,56 3,04+0,24
7 3,33+0,42 3,52+ 0,07 3,27 +0,09 3,30+0,15 3,45+0,03
14 3,78 £ 0,02 3,80+0,11 3,73 +0,07 3,76 £ 0,08 3,723+0,11
21 3,49+0,01 3,51+0,05 3,40+ 0,12 3,23+0,37 3,54 + 0,06
28 2,77 £ 0,02 2,75+ 0,06 2,72 £ 0,04 2,73+0,04 2,59 +0,23
39 3,40+ 0,03 3,44 + 0,04 3,37+0,14 3,31+0,24 3,48 £ 0,03
49 3,43+0,10 3,48 £ 0,03 3,42+0,01 3,45+0,01 3,61 +0,32

Les résultats obtenus montrent une augmentation légere du coefficient

d’extinction a la longueur d’onde 232nm au cours de 49 jours de stockage.

Une augmentation d’absorbance est observée pour 1’huile témoin ; qui passe de
3,09 nm & 3,78 nm dans les 14 premiers jours d’étuvage, puis elle diminue dans le 28°™
jour (2,77nm), ensuite elle augmente a nouveau aux derniers jours de stockage a 60°C

pour atteindre une valeur de 3,43nm.

Il n’existe pas de grandes différences entre les valeurs de I’huile standard par
rapport a celles des huiles enrichies par les polyphénols, ceci pourrait étre dd a la faible

sensibilité du spectrophotometre UV utilisé dans notre étude.

Ce constat a été enregistré par Belmiloud S. et Boudali H., (2015) qui ont essayé
d’améliorer la résistance auto-oxydative de I’huile « FLEURIAL » par incorporation des
feuilles de Romarin et de la lavande. En effet aprés 15 jours de stockage sous I’ombre,
les auteurs n’ont pas trouvé une grande différence entre les valeurs des différentes variétés
d’huiles : : huile témoin (0,9nm a 0,88nm) ; huile + romarin (0,9nm a 0,98nm) et 1’huile

+ lavande (0,66nm a 0,99nm).
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Les résultats obtenus sont comparables a ceux trouves par Bourmad S., (2011)
qui ont pu conclure que les valeurs élevées des dienes conjugué enregistrés, semblent étre
liée a la forte concentration des acides gras polyinsaturés contenus dans 1’huile de

tournesol (Igbal S. et Bhanger M., 2007).

4. 3. 2. Coefficient d’extinction 270nm
L’absorbance spécifique a 270nm est un critere permettant de juger la présence de
composés secondaires d’oxydation ; qui correspondent aux produits de la dégradation des
hydro peroxydes, des cétones a-insaturés, des a-dicétones et des trienes conjugués qui
peuvent résulter de la décomposition terminale des peroxydes de 1’acide linoléique

(Belmiloud S et Boudali H., 2015).

Les résultats d’évolution des absorbances a 270nm des cing huiles aprés 49 jours

de stockage thermique sont présentés dans la figure 26 et le tableau 09 :

Coefficient d'extinction 270nm

3,5
3
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EMH-T ®WH+S MH+P 100 PPM H+P 150 PPM  m H+P 200 PPM

Figure 26 : Evolution de l'indice d’extinction (270nm) au cours du stockage a 60°C

pour les cing types d’huiles.
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Tableau 09 : Moyennes et écarts- type d’extinction obtenue au cours du stockage a

60°C.
Coefficient d’extinction K270
Jours | Huile témoin Huile + polyphénols Huile standard
100 PPM 150 PPM 200 PPM

Moyenne + Moyenne + Moyenne + Moyenne + Moyenne +

Ecart type Ecart type Ecart type Ecart type Ecart type
0 2,54 +0,10 2,11+0,17 2,51+0,19 2,13+ 0,45 2,51+0,20
7 2,49 + 0,57 2,28 +0,32 2,31+0,43 2,04 £0,19 2,56 +£0,11
14 2,718 £ 0,25 2,39+0,42 2,49 + 0,32 2,77+0,42 2,64 +£0,42
21 2,75+0,21 2,39+0,11 2,01+0,70 1871 2,94 +£0,19
28 2,50+0,16 2,24 +0,18 2,03+0,53 2,20+0,19 2,711+0,48
39 2,06 £ 0,52 2,22 +0,44 1,83+0,41 1,772 £ 0,45 2,281+ 0,29
49 2,57+0,40 2,66 +0,17 2,51+0,34 2,54 +0,28 2,58 £0,28

Au début d’étuvage, I’huile témoin, I’huile standard et 1’huile enrichie par les
polyphénols (150 PPM) présentaient les valeurs les plus élevées (2,54nm ; 2,51nm ;
2,51nm) respectivement, alors que les deux huiles enrichies par les polyphénols (100
PPM et 200 PPM) présentent des valeurs plus faibles (2,11nm ; 1,13nm).

Le coefficient d’extinction évolue avec le temps d’étuvage a 60°C qui augmente
faiblement du 7°™ jour jusqu’au 14°™ jour pour les cing échantillons huile témoin =
2,77nm ; huiles enrichies a différentes concentrations (100 PPM= 2,39nm ;150 PPM=
2,49nm ; 200 PPM= 2,77nm) ; huile standard= 2,64nm.

L’évolution de I’extinction spécifique a 270nm au cours du stockage nous renseigne sur
I’accumulation des produits primaires d’oxydation, plus I’extinction a 270nm est élevée

plus I’huile est oxydée (Moussaoui R., 2007).

Les résultats montrent une augmentation légere des absorbances en fonction du temps
pour tous les échantillons d’huile de tournesol additionnées ou non & des antioxydants
naturels et synthétiques ; ce qui prouve une faible formation des triénes conjugués

(produits secondaires d’oxydation).
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Du 21°™ jour jusqu’au 39°™ jour de stockage ; les résultats obtenus montrent une
diminution de 1’absorbance des échantillons : huile témoin = 2,069 nm ; huile enrichie en
polyphénols a différentes concentrations (100 PPM= 2,22nm ;150 PPM=1,830 nm ; 200
PPM=1,77nm) ; huile standard= 2,28nm.

Il a été prouvé que la formation des produits primaires d’oxydation de 1’acide
linoléique, a savoir les hydro-peroxydes est instable ; ils se convertissent en produits
secondaires d’oxydation volatils Belmiloud S et Boudali H., (2015), ce qui confirme les

résultats obtenus dans notre étude.

Au 49°™ jour une augmentation légére dans tous les échantillons, huile témoin
=2,57nm ; (huile enrichie en polyphénols a différentes concentrations 100 PPM= 2,66nm
;150 PPM= 2,51nm ; 200 PPM= 2,54nm) ; huile standard= 2,58nm ; ce qui signifie que

les produits d’oxydation se forment a nouveau.

L’analyse des différents paramétres d’oxydation (indice peroxyde, indice
d’acidité et coefficients) montre une oxydation lente d’huile de tournesol de la marque
« FLEURIAL » qui est fortement lié a la richesse de cette huile en antioxydant

synthétique a savoir la vitamine E (Bouchair R. et Toureche S., 2009).

RESULTATS ET DISCUSSION -I
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CONCLUSION ET PERSPECTIVES

Conclusion

Ce présent travail a été mené en vue d’étudier la stabilité oxydative d’une huile de
tournesol de la marque « FLEURIAL » aprés enrichissement par les polyphénols des
feuilles de I’espéce Pistacia Lentiscus L. de la plante Darou a différentes doses (L00PPM,
150PPM et 200PPM).

Ce travail a été initié par une étude des caractéristiques physico-chimique de I’huile de
tournesol a savoir I’acidité libre, I’indice de peroxyde et les coefficients d’extinction (K232
et K27o). Les résultats obtenus prouvent que ’huile faisant 1’objet de notre étude respecte

les valeurs préconisées par la norme du C.O.1I.

Les résultats du dosage des composes phénoliques totaux par la méthode de Folin-

ciocalteu a réveélé sa richesse en composées phénoliques.

D’aprés I’étude de la stabilité oxydative de 1’huile apres un stockage de 49 jours
a 60°C ; nous pouvons conclure qu'il existe une amélioration de la qualité d’huile
comestible « FLEURIAL » enrichie avec des feuilles de Pistacia lentiscus L., mais elle

reste peu considérable.

Donc ; il serait judicieux de compléter cette étude en utilisant d’autres analyses

comme suit :

» Détermination de la composition en AG de I’huile de tournesol ainsi que la teneur
en a-tocophérol (vitamine E) en faisant appel & des technique d’identification plus
préfermentes a savoir la chromatographie a haute performance (HPLC) et la
chromatographie en phase gazeuse (CPG) ;

» Enrichissement avec d’autres polyphénols d’origine naturelle afin de pouvoir
comparer les résultats.

» Proposer d’autres méthodes d’extraction et d’enrichissement plus innovantes.

» Utilisant d’autres méthodes d’analyses comme : I’analyse spectrophotométrique
infrarouge ; la densité, la couleur, la viscosité, I’analyse sensorielle, 1’indice

d’iode et I’indice saponification.

e
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Résumé

Les huiles végetales riches en acides gras polyinsaturés de la série des omégas 3 et 6 ont
des avantages nutritionnels, mais ces huiles peuvent s’avérer toxiques et compromettre la santé
du consommateur lorsqu’elles subissent des réactions d’auto-oxydation et de photo-oxydation
qui sont considérées comme des processus d’oxydation naturelle et chimiques des huiles

alimentaires.

L’objectif de cette étude était d’évaluer la stabilité oxydative de I’huile de tournesol de
la marque « FLEURIAL » en présence des feuilles de Pistacia lentiscus L. a différentes doses
(100 PPM ;150 PPM ;200 PPM).

L’analyse quantitative des polyphénols totaux par la méthode de Folin-Ciocalteu a
révélé une teneur considérable de ces composés dans I’extrait des feuilles (156,69 pg.EAG/mg
d’extrait).

L’analyse des paramétres de qualité d’huile de tournesol a donné les résultats suivants : I’indice
de peroxyde = 8,33 + 3,53 meq d’O2.kg-1, I’acidité libre = 0,47 = 0,00 % et le coefficient
d’extinction K232 = 3,09 + 0,12nm ; K270 = 2,55 £ 0,10nm, ces résultats respectent les valeurs

préconisées par la norme du C.O.I.

La stabilité oxydative est évaluée en réalisant un stockage de 49 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,
’acidité, et I’extinction spécifique (K232 et K270) pour cinq types d’huiles : 1’huile témoin (sans
additifs), I’huile enrichie a une concentration de 100 ppm d’a-tocophérols (standard) et I’huile
enrichie a différentes concentrations des polyphénols (100 PPM, 150PPM et 200PPM).

Les résultats obtenus 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 de tournesol lui procure une meilleure stabilité oxydative
et que les feuilles de lentisque étudiée diminuent la formation de produits d’oxydation apres le

traitement thermique.

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 L. huile de tournesol, antioxydants, polyphénols, indice

d’acidité, Indice de peroxyde, coefficient d’extinction, stabilité oxydative, enrichissement,
stress oxydatif.
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Abstract

Vegetable oils rich in polyunsaturated fatty acids of the omega 3 and 6 series have
nutritional benefits. However, these oils can be toxic and compromise the health of the
consumer when they undergo oxidation reactions. These are auto-oxidation and photo-

oxidation, which are respectively natural and chemical oxidation processes of edible oils.

The objective of this study was to assess the oxidative stability of FLEURIAL brand
sunflower oil in the presence of Pistacia lentiscus L. leaves at different doses (100 PPM;150
PPM;200 PPM).

Quantitative analysis of total polyphenols using the Folin-Ciocalteu method revealed a

considerable amount of these compounds in leaf extract (156.69 ug. EAG/mg extract).

Analysis of the sunflower oil quality parameters yielded the following results: “Peroxide
index = 8.33 3.53 meq of 02.kg-1, free acidity = 0.47 0.00%, extinction coefficient K232 = 3.09
0.12nm; K270 = 2.55 0.10nm”, these results respect the values recommended by the C.O.1.

The oxidative stability is assessed after 49-days of storage in the oven at a temperature of
60°C. The evolution of the oxidation state was measured by the peroxide index, acidity, and
specific extinction (K232 and Ka7o) for five oils types: the control oil (without additives),
enriched oil at a concentration of 100 ppm a-tocopherols (standard), the and enriched oil at
different concentrations of polyphenols (100 PPM, 150PPM and 200PPM).

The results obtained showed that all of oils samples containing antioxidants had less
severe oxidative deterioration than the control. Wish proves that the enriched sunflower oil
gives better oxidative stability and that lentisque leaves decrease reduce the generation of

oxidation products after thermal treatment.

Results of present study high light the importance of natural antioxidants that can be an
alternative to synthetic products that have been reported as having undesirable health effects.

Keywords : Pistacia lentiscus L., sunflower oil, antioxidants, polyphenols, acidity index,

peroxide index, extinction coefficient, oxidative stability, enrichment, oxidative stress.
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Résumé

Les huiles végétales riches en acides gras polyinsaturés de la série des omégas 3 et 6 ont des
avantages nutritionnels, mais ces huiles peuvent s’avérer toxiques et compromettre la santé du
consommateur lorsqu’elles subissent des réactions 1’auto-oxydation et de photo-oxydation qui sont
considérées comme des processus d’oxydation naturelle et chimiques des huiles alimentaires.

L’objectif de cette étude était d’évaluer la stabilité oxydative d’huile de tournesol de la marque
« FLEURIAL » en présence des feuilles de Pistacia lentiscus L. a différentes doses (100 PPM ;150
PPM ;200 PPM).

L’analyse quantitative des polyphénols totaux par la méthode de Folin-Ciocalteu a révélé une
teneur considérable de ces composés dans 1’extrait des feuilles (156,69 ng. EAG/mg d’extrait).
L’analyse des paramétres de qualité d’huile de tournesol a donné les résultats suivants : I’indice de
peroxyde = 8,33 £ 3,53 meq d’O2.kg-1, I’acidité libre = 0,47 £ 0,00 % et le coefficient d’extinction
K232 = 3,09 + 0,12nm ; Ko7 = 2,55 + 0,10nm, ces résultats respectent les valeurs préconisées par
la norme du C.O.I.

La stabilité oxydative est évaluée en réalisant un stockage de 49 jours dans 1’étuve a une
température de 60°C. L’évolution de I’état d’oxydation a ét¢ mesurée par I’indice de peroxyde,
I’acidité, et I’extinction spécifique (Kas2 et Kzzo) pour cing types d’huiles : I’huile témoin (sans
additifs), I’huile enrichie a une concentration de 100 ppm d’a-tocophérols (standard) et 1’huile
enrichie a différentes concentrations des polyphénols (100 PPM, 150PPM et 200PPM).

Les résultats obtenus 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 de tournesol lui procure une meilleure stabilité oxydative et que les
feuilles de lentisque étudiée diminuent la formation de produits d’oxydation aprés le traitement
thermique.

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

Mots-clefs : Pistacia lentiscus L., huile de tournesol, antioxydants, polyphénols, indice d’acidité,
Indice de peroxyde, coefficient d’extinction, stabilité oxydative, enrichissement, stress oxydatif.
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Fréres Mentouri,Constantine 1).
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