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Introduction générale

L’huile d’olive est le produit méditerranéen par excellence. On la retrouve a travers
I’histoire, depuis la civilisation Grecque jusqu’a nos jours; Elle est la principale source de
matiéres grasses du régime méditerranéen qui est bien connue pour ses effets bénéfiques sur
la santé humaine. Si I’huile d’olive est un produit intéressant du point de vue nutritionnel,
c’est tout d’abord pour sa composition en acides gras (Boskou, 1996; Medeiros, 2001;
Gimeno et al., 2002).

Outre cette composition particuliere en acides gras, I’huile d’olive est surtout
intéressante pour ses composes minoritaires tels que les polyphénols (Velasco et Dobarganes,
2002). L’intérét nutritionnel de ces composés phénoliques réside dans leur forte capacité
antioxydante qui pourrait prévenir ou ralentir I’apparition de certaines maladies tel que le
cancer (Fernandaz-Arroyo et al., 2012; Garcia-Villalba et al., 2012) ainsi que les maladies
cardiovasculaires (Lamy et al., 2014). Optimiser leur contenu dans I’huile d’olive, présente
donc un réel intérét de santé publique. La connaissance de ces nombreux intéréts ont été a
I’origine du développement de nouvelles méthodes de protection de cette huile contre la
dégradation oxydative (Arcoleo et al., 2009; Saavedra et al., 2015; Keramat et al., 2017;
Keramat et al., 2018).

L’oxydation des acides gras polyinsaturés (AGPI) est le résultat d’un mécanisme bien
connu entrainant de nombreuses modifications chimiques indésirables telles que I’apparition
de faux godts, la perte des qualités nutritionnelles et I’apparition de produits d’oxydation dont
certains sont suspectés étre dangereux pour la santé humaine. De fagon naturelle, I’huile
d’olive contient des antioxydants comme les pigments, tocophérols et polyphénols pouvant
ainsi retarder I’apparition des phénoménes d’oxydation. Cependant, les conditions de
stockage que subit cette huile, entraine la dégradation de ces molécules en réduisant leur
capacité de protection des AGPI.

L’oxydation des lipides est aussi directement corrélée a la présence de la lumiere
(photo-oxydation), a la longueur d’onde de cette derniére, & son intensité, au temps
d’exposition ainsi qu’a la température de stockage. C’est pourquoi le choix des
caractéristiques du matériau d’emballage utilisé pour son conditionnement, telles que ses
propriétés barriéres a I’oxygene et la présence d’antioxydants dans I’aliment, sont aussi a

prendre en considération pour contréler ce phénomene.
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Au cours des dernieres années, I’industrie agroalimentaire s’intéresse aux antioxydants
naturels des plantes et principalement aux huiles essentielles (HES) comme alternatives aux
additifs artificiels pour conserver les aliments et diminuer leur altération oxydative. Plusieurs
études ont rapporté que les HEs de certaines plantes aromatiques comme le romarin,
(Rosmarinus officinalis) le thym (Thymus vulgaris), le laurier (Laurus nobilis), et le fenouil
(Foeniculum vulgare) sont capables de protéger I'huile d'olive de I'oxydation (Ayadi et al.,
2009; Sousa et al., 2015; Keramat et al., 2016; Chang et al., 2017).

Les objectifs de ce travail consistent a déterminer la composition chimique, les
propriétés antioxydantes de I’HE du laurier (Laurus nobilis), de la sarriette (Satureja
montana), du lentisque (Pistacia lentiscus) et d’inule (Inula graveolens) et d’étudier I’effet
antioxydant de ces HEs sur la photo-oxydation de I’huile d’olive de la variété Chemlal de la
région Kabyle (M’Chedallah). L’étude de I’influence de différents types d’emballage, a savoir
le polytéréphtalate d’éthyene (PET) et le verre transparent et opaque sur la stabilité oxydative de

I’huile d’olive pendant le stockage sous la lumiere et dans I’obscurité a été aussi réalisée.



Chapitre 1: Oxydation de huile
d’olive




Oxydation de I’huile d’olive

1. Introduction

Parmi toutes les matiéres grasses alimentaires, I’huile d’olive est considérée un produit
par excellence dans les traditions culinaires méditerranéennes.

Dans I’antiquité I’huile d’olive a été considérée comme I’or liquide par les Grecs,
notamment. Indispensable dans de nombreux domaines, jeux olympiques, sport, médecine,
éclairage etc.... ; elle procure de la richesse aux producteurs et devient un enjeu économique

dans tout le pourtour méditerranéen.

L’huile d’olive était alors I’une des seules denrées alimentaires qui pouvait étre
transportées sur de longues distances. Pour cette raison, les peuples marchands, comme les
Phéniciens, les Grecs et plus tard les Romains ont été de grands diffuseurs de la culture de
I’olivier (Bervillé et Berton, 2012).

2. Dénominations et définitions

Selon le conseil oléicole international (COI, 2001), I'huile d'olive est I'nuile provenant
uniquement du fruit de l'olivier (Olea europaea sativa Hoffm. & Link) a I'exclusion des huiles
obtenues par solvant ou par des procédés de réestérification et de tout mélange avec des huiles
d'autre nature. Elle est commercialisée selon diverses dénominations : L’huile d’olive vierge
extra, vierge, vierge courante, vierge lampante, I’huile d’olive raffinée, huile d’olive, huile de

grignons d’olive brute, huile de grignons d’olive raffinée et huile de grignons d’olive.

L’appartenance a une catégorie est définie en fonction de I’évaluation de quelques
parameétres de qualité de I’huile d’olive a savoir : I’acidité, I’indice de peroxyde, I’absorbance
dans I’UV et les caractéristiques organoleptiques. Les différentes catégories d’huile d’olive
vierge ainsi que les limites des critéres de qualité établies par le COI (2005), sont représentées
dans le Tableaul.
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Tableau 1: Différentes catégories d’huile d’olive vierge et leurs critéres de qualité (COI, 2005)

Huile Huile Huile d’olive Huile Huile Huile  Huile de Huile de Huile de
d’olive d’olive vierge d’olive  d’olive d’olive grignons grignons grignons
extra vierge courante vierge rafinée d’olive d’olive d’olive
vierge lampante brute raffinée
Caractéristiques
organoleptiques
Fruité Me >0 Me >0
Défaut Me =0 0<Me< 25<Me<60 Me>6,0 - - - - -
2,5
Acidité libre (% d’acide <1,0 <2,0 <33 > 3,3 <0,3 <15 Non <0,3 <15
oléique) limitée
Indice de peroxyde (méq <20 <20 <20 Non <5 <15 Non <5 <15
0,/Kg) limité limité
Extinction spécifique
(UV)
- Ka7o <0,25 < 0,25 <0, 30 Non < 2,00 < 1,70
- AK < 0,01 < 0,01 < 0,01 limitée <016 <0,15 - < 0,20 < 0,18
Me: Médiane
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3. Technologie des huiles d’olives

3.1. Préparation des olives et trituration

Apres la cueillette, les olives sont séparées des feuilles, des brindilles et des rameaux,
puis lavées a I’eau froide. Elles sont ensuite broyées avec le noyau afin d’en extraire le jus

constitué d’huile et d’eau contenues dans la pulpe. Pour ce faire, il existe deux méthodes.

3.1.1. Ecrasement

L’écrasement des olives sous une meule est une méthode plus ancienne. Contrairement
aux idées regues, la libération de I’huile n’est pas due directement a la masse de la meule mais
aux frottements de la pulpe contre les éclats tranchants des fragments de noyaux concassés

par celle-ci.

3.1.2 . Broyage

Le broyage est la méthode la plus utilisée pour traiter les gros volumes d’olives. Les
broyeurs utilisés se composent généralement d'une série d'éléments métalliques tournant
rapidement et munis d'arétes vives variant en nombre et en épaisseur. Cette fois la rupture de
la pulpe n’est plus causée uniquement par les fragments des noyaux mais aussi directement
par les chocs des dispositifs tournant a grande vitesse. L’écrasement entraine peu d’émulsion
d’huile dans I’eau et permet donc d’obtenir un meilleur rendement qualitatif et quantitatif
(Michele, 2001). Le broyage, quant a lui, entraine un fort degré d’émulsion ce qui réduit le

rendement quantitatif et rend obligatoire la phase de malaxage.

3.2. Malaxage

Quelle que soit la technique de trituration, I’étape de malaxage est indispensable avant
la séparation des différentes phases de la pate. Le malaxage a pour but d’homogénéiser la pate

d’olive, mais il va également et surtout permettre la coalescence des gouttelettes d’huile.

Le malaxage est une étape tres contr6lée qui s'effectue dans un bac en acier dans lequel
des pales hélicoidales en rotation maintiennent un lent mouvement de mélange de la pate. Les
bacs de malaxage sont le plus souvent fermés, de facon a retenir les ardbmes de la pate et a

limiter son oxydation.
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Durant cette étape, elle est 1égérement chauffée afin d’obtenir une meilleure coalescence
des gouttes d’huiles. Seule une huile obtenue a une température <a 27 °C pourra prétendre
a la mention «a froid». Lorsque la température est mal régulée (ou volontairement
supérieure pour obtenir un meilleur rendement), I’huile peut perdre sa qualité. De plus d’un
point de vue nutritionnel, elle subit des pertes en phénols et en tocophérols et une

augmentation de son degré d’oxydation, si la température est > 30 °C (Michele, 2001).

3.3. Extraction de la phase liquide
Une fois la pate d’olive homogénéisée et la coalescence effectuée, I’étape suivante
consiste en la séparation de la phase solide (grignons) constituée par la pulpe broyeée, les

fragments de noyaux et les peaux, de la phase liquide contenant I’huile et I’eau (margines).

Deux systemes de séparation de phases sont utilisés: un systéeme de presse et I’autre de

décantation.

3.3.1. Pression

La pression est le procedé le plus ancien. La pate est répartie sur des disques en fibres
naturelles ou synthétiques tressées appelées scourtins, qui servent a la fois d’armature et de
filtre lors de la pression. Une centaine de ces disques sont empilés pour étre pressés. La partie
liquide, constituée d’eau de végétation (margine) et d’huile, s’écoule, alors que la partie solide
(noyaux et pulpe) reste entre les scourtins : c’est ce que I’on appelle les grignons qui peuvent
étre récupérés de maniére a obtenir de I’huile supplémentaire appelée huile de grignons apres
extraction par un solvant organique. C’est durant ce processus que I’oleuropéine au godt amer

est éliminée dans les eaux de végétation.

3.3.2. Décantation

La decantation se fait dans un décanteur, cylindre metallique tournant a grande vitesse
(4000 tours/minutes), dans lequel les différents composants de la pate se séparent en fonction
de leur densité. L’huile, plus légére que I’eau et les matieres solides, se recueille séparément

des autres éléments au centre du cylindre.

3.4. Séparation de I’huile et de I’eau
L’extraction permet de séparer I’huile d’une part et les grignons et margine d’autre part.
L’obtention de I’huile demande de la séparer de la pulpe et de I’eau résiduelle. Deux procédés

peuvent étre utilisés:
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» la décantation naturelle consiste a laisser le mélange huile-eau se séparer par
leur différence de masse volumique. Cette méthode n’est pratiquement plus utilisée
car difficile a exploiter aux vus des exigences qualitatives actuelles.

> la centrifugation verticale est utilisée dans quasiment toutes les exploitations. L’huile
et I’eau sont alors séparées sous I’effet de leur différence de masse volumique et de la

force centrifuge.

3.5. Décantation/filtration
A la sortie de la centrifugeuse, I’huile d’olive présente un aspect trouble et contient de
I’eau et des particules en suspension. Elle peut étre stockée telle quelle ou filtrée avant la mise

en bouteille.

Olives

l

Défoliation

!

Lavage
Broyage
(Généralement sous des meules)

!

Malaxation
Pressage
' v
Huile/Eau de végétation Grignons
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v
v v

Huile Margine

Figure 1: Diagramme de technologie d’obtention de I’huile d’olive
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4. Composition chimique de I’huile d’olive

L huile d’olive vierge est un systeme chimique complexe constitué de plus de 250
composés (Kiritsakis, 1993; Angerosa et al., 2004). La composition de I’huile d’olive change
selon la variété, les conditions climatiques et I’origine géographique. Les composés peuvent

étre classés en deux grands groupes:
- Les substances saponifiables (triglycérides, acides gras,) (de 96 a 98% de I’huile).
- Les substances insaponifiables (de 2 a 4% de I’huile).

4.1. Fraction saponifiable

L huile d’olive vierge extra est composée de 98% en lipides saponifiables dont environ
98 a 99% de triacylglycerols, le reste des lipides sont essentiellement des acides gras libres et
des esters de phytostéroides. Les triacylglycérols sont des triesters d’acides gras et du glycérol

(Aparicio et Harwood, 2013). La formule chimique générale des triglycérides est la suivante:
|CH2 -0-CO-R;

CH,-0-CO- R3 Ou R3, R; et R3 sont des acides gras
JZHZ -0-CO-R;

Les acides gras présents dans I’huile d’olive se trouvent sous forme d’ester de glycérol
ou sous forme libre. Ce sont des monoacides linéaires & nombre pairs (majoritaires) et impairs
d’atomes de carbone dont le nombre varie de 14 a 24. Leur chaine aliphatique est soit saturée
soit mono ou polyinsaturée. 1ls se composent en moyenne de 72% d’acides gras mono
insaturés, de 14% d’acides gras polyinsaturés et de 14% d’acides gras saturés (Codex
Alimentarius, 1993).

L’ huile d’olive est une I’huile naturelle, constituée par I’acide oléique, mais contenant
une quantité d’acide linoléique (3,5 a 21%) et linolénique (acides gras polyinsaturés
essentiels). Le principal acide gras de I’huile d’olive est I’acide oléique (65 a 80%). La
popularité croissante de I’huile d’olive a été principalement attribuée a sa teneur élevée en

acide oléique.

Les huiles d’olive sont constituées de 14 acides gras (Tableau 2) dont quatre acides

gras principaux:

- Acide oléique (C18:109): CH3 (CH;)7;CH=CH (CH,);COOH


https://www.google.dz/search?hl=fr&tbo=p&tbm=bks&q=inauthor:%22Ramon+Aparicio%22&source=gbs_metadata_r&cad=7
https://www.google.dz/search?hl=fr&tbo=p&tbm=bks&q=inauthor:%22John+Harwood%22&source=gbs_metadata_r&cad=7
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- Acide palmitique (C16:0): CH3 (CH;)14,COOH
- Acide linoléique (C18:2 w6): CH3 (CH;)4CH=CH-CH,-CH=CH-(CH,),—COOH
- Acide stéarique (C18 :0): CH3(CH;)1sCOOH

Tableau 2: Composition en acides gras de I’huile d’olive selon le Codex Alimentaius (1993)
et Gavrilovic et al. (1996).

Les acides gras saturés (%) Les acides gras insatureés (%)
Acide laurique Cj,; quantité décelable Acide palmitoléique Cy6:1; 0,3-3,5
Acide myristique C14 <0,1 Acide oléique Cig: 1; 55-83
Acide palmitique C44:0; 7,5-20 Acide linoléique Cqg: 2; 3,5- 21
Acide stéarique C15: 0; 0,5-5 Acide linolique Cq5: 3; < 1,5
Acide arachidique Cy: 0; < 0,8 Acide erucique Cy,: 1; quantité décelable

Acide béhénique C5,: 0;<0,3
Acide lignocérique C»4: 0; 0

4.2. Fraction insaponifiable

La fraction insaponifiable (environ 2% du poids total) est composée d'un ensemble
complexe de composés mineurs, qui comprend plus de 230 composés chimiques (alcools
aliphatiques et triterpéniques, les stérols, les hydrocarbures volatils, des composés
phénoliques et des molécules antioxydantes) (Servili et al., 2014).

4.2.1. Pigments
La couleur de I’huile d’olive est essentiellement liée a la présence des chlorophylles et
les caroténoides (Moyano et al., 2008).

La chlorophylle (CssH720s5N4Mg) de couleur verte, est le pigment photosynthétique
essentiel des feuilles de plantes supérieures. Elle est comme I’héme des globines et des
cytochromes (Moussard, 2002). C’est une meétalloprotéine (Figure 2) a un noyau
tétrapyrrolique (chlorine) qui contient cing anneaux isocycliques biosynthétiquement drivés
de la chaine latérale de I’acide propionique et généralement de I’atome de magnésium (Mg)
au centre (Morot et Farineau, 2011). La chlorophylle contient dans sa structure de
nombreuses liaisons conjuguées qui permettent une absorption du rayonnement lumineux. Les

chaines latérales de chlorine sont variables celles ci entrainent une modification du spectre
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d’absorption entre les différentes familles de chlorophylles (Rowan, 1989; Lichtnetherler,
1987).

- o O-CHg
HzgCz0

chlorophylle a

Figure 2: Structure de la chlorophylle a et b

Les principaux caroténoides dans I’huile d’olive sont la lutéine, le p-caroténe et les
xanthophylles. Leur teneur oscille entre 1 a 100 ppm, avec une prédominance de la lutéine et
du B-carotene (Minguez-Mosquera et al., 1991). Les caroténoides possédent une activité
antioxydante, ils exercent un effet inhibiteur sur la photo-oxydation en désactivant I’oxygene
singulet induit par les pigments chlorophylliens (Giuffrida et al., 2007).

La présence de ces pigments dans I’huile d’olive dépend de fruit (Olea europea L), les
facteurs génétiques (la variété des olives), le degré de maturation du fruit, les conditions
environnementales, les méthodes d’extraction et les conditions de stockage du produit. Les
méthodes d’extraction causent la perte de ces pigments dans I’huile d’olive, principalement
les chlorophylles qui se transforment en pheophytine par changement des ions de Mg®*. La

chlorophylle (a) et la pheophytine (a) se trouvent en majeur partie dans I’huile d’olive.

La composition et la teneur des pigments naturellement présents dans I’huile d’olive,
sont des parameétres importants parce qu’elles sont corrélées a la couleur, qui est un attribut de
base pour évaluer la qualité de I’huile d’olive (Criado et al., 2007; Giuffrida et al., 2007;
Hashempour et al., 2010).

Les chlorophylles et les caroténoides jouent un role trés important comme antioxydants

des denrées alimentaires conservées a I’obscurité mais en présence de la lumiere pourrraient
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agir en tant que pro-oxydants favorisant ainsi la formation des radicaux libres a I’oxygéne en

accelerant la photo-oxydation.

4.2.2. Tocophérols

On distingue la vitamine E qui est une vitamine liposoluble de formule brute C,9 Hso
O, et de masse molaire 430. Elle fait partie de la famille des tocophérols, nom proposé pour la
premiéere fois en 1936 par Evans et collaborateurs. Cette famille comprend 4 substances: 1’a-
tocophérol, qui est la vitamine E proprement dite, le B-tocophérol, le y-tocophérol et le &-
tocophérol qui se distinguent entre eux par le nombre de la situation des groupements
méthyles fixés sur le noyau aromatique (Figure 3). Ces composés ont, par ailleurs, beaucoup
de similitudes structurelles avec 4 autres molécules appartenant a la famille des tocotriénols:

I’a-tocotriénol, le B-tocotriénol, le y-tocotriénol et le 5-tocotriénol.

‘alpha-tocopherol —CH3; —CHj
beta-tocopherol —CHs; —H
* = chiral centre gamma-tocopherol H CHy
delta-tocopherol H H

R' tocotrienols

Figure 3: Structure de la vitamine E

La quantité de tocophérol dans I’huile d’olive dépend non seulement de la présence de
ces composés dans I’olive mais aussi des autres facteurs impliqués: la variété d’olive et sa
maturité, les conditions de stockage avant I’extraction, la durée de conservation des olives, le

transport et le procédé de traitement du fruit. Dans I’huile d’olive, le rapport entre la vitamine

11
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E et les acides gras polyinsaturés est meilleur que dans les autres huiles végétales dont 1’a
tocophérol qui est la forme vitaminique la plus active représentant 95% des tocophérols
totaux. Cette vitamine contribue a la stabilité de I’huile d’olive obtenue pendant son stockage
(Okogeri et out, 2001).

En absence d’oxygéne, les tocophérols sont stables a la chaleur, a la lumiére et aux

alcalins (Frenot et Vierling, 2002).

La vitamine E intervient dans I’inactivation des formes réactives de I’oxygéne et est

donc impliquée dans la problématique du stress oxydant (Cuvelier et al., 2003).

4.2.3. Composés phénoliques

L huile d’olive de bonne qualité consommée sans raffinage, contient des composés

phénoliques qui contribuent a sa stabiliteé.

La concentration et la composition en composés phénoliques dans I'huile d'olive vierge
sont fortement affectées par de nombreux facteurs agronomiques et technologiques, comme le
cultivar d'olive, la zone géographique, le climat, le degré de maturation, la saison de la
récolte, l'irrigation et le processus de production (Tanouti et al., 2010; Meftah et al.,
2014). Ouni et al. (2012) ont évalué la teneur en composés phénoliques dans I’huile d’olive
cultivée a différentes altitudes et ont observé que cette teneur est plus élevée a des hautes
altitudes qu’aux basses altitudes (817,33 g/kg a 304 m; 131,91 g/kg a 10 m).

Un grand nombre de composés phénoliques sont présents dans I'huile d'olive vierge: Les
phénols simples sont répartis en deux classes. L’une regroupe les alcools phénoliques dont les
plus abondants sont I’hydroxytyrosol et le tyrosol et dont la présence peut aussi étre due a la
dégradation de certains phénols complexes (dérivés de I’hydrolyse de I’oleuropéine et du
ligstroside). L’autre classe de phénols simples regroupe les acides phénoliques dont entre

autres, I’acide caféique, I’acide férulique, I’acide p-coumarique ou encore I’acide vanillique.

Les phénols complexes sont classés en trois sous-catégories: les dérives sécoiridoides,
les lignanes et les flavonoides. Dans le premier groupe se trouve I’oleuropéine, responsable de
I’amertume des olives et de I’huile d’olive, qui est le composé majoritaire ainsi que le
ligstroside, responsable du piquant, associés a tous leurs dérivés aglycones. Parmi les
lignanes, on retrouve le pinorésinol, I’acetoxypinorésinol et I’acide élenolique. Dans le groupe
des flavonoides, I’apigénine et la lutéoline sont les composés majoritaires.

12
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4.2.4. Composés aromatiques

Si I’huile d’olive est intéressante d’un point de vue nutritionnel, elle est surtout
appréciée pour son golt et ses arbmes particuliers. Les composés aromatiques sont des
molécules de faible poids moléculaire (< 300 Da) possédant une volatilité a température
ambiante. L’odeur de I’huile est due a la capacité de certaines de ces molécules volatiles a
atteindre les récepteurs olfactifs (Angerosa, 2002). Ces composés volatiles sont
majoritairement des produits de I’oxydation des acides gras. D’une maniére générale, les
enzymes endogeénes présentes dans I’olive, vont dégrader les acides gras par des voies de
lipoxygénases et ces produits de dégradation vont étre associés aux perceptions positives des
arbmes de I’huile d’olive. A I’inverse, les produits d’oxydation chimique ou dus a des
enzymes exogenes (activité microbiologique) seront généralement associés a des défauts

sensoriels (Venkateshwarlu et al., 2004).

Plus de 70 molécules composent la fraction volatile des huiles d’olive. Elles sont
réparties en aldéhydes, alcools, esters, hydrocarbures et cétones. La majorité des composés a 5
ou 6 atomes de carbone et parmi eux on trouve I’hexanal, le trans-2-hexenal, I’hexan-1-ol et le
3-méthylbutan-1-ol (Aparicio et al., 1997; Kiritsakis, 1998; Angerosa, 2002). Aucune de ces
molécules ne peut étre a elle seule responsable d’un arbme caractéristique d’une huile,
cependant des corrélations positives ou négatives ont été observées entre concentration de
certaines molécules et développement de certains attributs de I’huile. Ainsi le 1-penten-3-one
est positivement corrélé a la sensation d’amer alors que le 3-hexen-1-ol et I’hexanal sont eux
corrélés de fagon négative avec I’amertume (Angerosa et al., 2000). De méme, concernant la
sensation de piquant, le 1-penten-3-one est positivement corrélé a la sensation de piquant
alors que le 2-hexenal et I’hexanal sont eux corrélés de facon négative avec le piquant
(Angerosa et al., 2000).

4.2.5. Stérols

Les stérols sont des constituants essentiels des membranes cellulaires, et on les trouve
aussi bien chez les animaux que dans les vegétaux. Ils ont le méme noyau mais différent par
leur chaine latérale. La quantité totale de stérols dans I'huile d'olive vierge extra varie entre
113 a 265 mg/100 g (Kiritsakis et Markakis, 1987; Gutierrez et al., 1999). Parmi les facteurs

qui influent sur cette teneur, figurent la variété des olives et leur degré de maturité (Gutierrez
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et al., 1999; Kiritsakis et Markakis, 1987). Dans I’huile d’olive, le principal stérol est le -
sitostérol, représentant jusqu’a 90-95% du total, et qui a une action anticarcinogene (Raicht et
al., 1980; Awad et al., 1998; Awad et al., 2000). Le campéstérol et le stigmastérol comptent
respectivement pour 3% et 1% du total. Il a été démontré que les quantités de phytostérols
apportées par un régime riche en huile d’olive extra vierge aient un effet bénéfique sur les

concentrations seriques de cholestérol (Pelletier et al., 1995).

4.2.6. Hydrocarbures

Le principal hydrocarbure de I’huile d’olive est le Squalene, un triterpene qui apparait
dans la voie de la biosynthése du cholestérol (Owen et al., 2000). Sa présence dans I’huile
d’olive est d’environ 136 et 708 mg/100 g (Kiritsakis, 1990). L huile d’olive possede la plus
haute teneur en squalene comparée aux autres huiles (Owen et al., 2000). Outre le squaléne,
I’huile d’olive contient aussi d’autres hydrocarbures, comme le -carotene (une pro-vitamine
A), mais en moindres quantités (Kiritsakis et Markakis, 1987). Selon une étude effectuée sur
la variété Arbequine par Morello et al. (2004), ces composes sont présents a un taux
moyennant 10 mg/Kg. Leur teneur varie grandement selon la récolte. Les concentrations
peuvent aller de 19 mg/Kg pour des olives récoltées entre Novembre et Janvier pour atteindre
une concentration inférieure a 5 mg/Kg pour des olives récoltées apres la seconde semaine de
janvier. De méme que pour les composés phénoliques, le stockage de I’huile contribue a la
perte des caroténoides, allant jusqu’a 40% de composés en moins pour un stockage de 12
mois (passant de 19 mg/Kg a 12 mg/Kg). Ces composés caroténoides, et en particulier, le -
caroténe, sont capables de capturer les radicaux libres oxygénés, et jouent ainsi un role

antioxydant (Van den Berg et al., 2000).

5. Critéeres de qualité d’une I’huile d’olive

D’une fagon générale, la qualité est définie comme étant la combinaison des attributs ou
des caractéristiqgues d’un produit qui ont une signification en déterminant le degré

d’acceptabilité de ce produit par I’utilisateur final (Kalua et al., 2007).

Les huiles d’olive vierges se classent en différentes catégories en fonction de leurs
caractéristiques physicochimiques et organoleptiques (Réglement CEE N°2568/91; C.O.l.
2005). Cependant, I’acidité apparait comme un moyen simple et fiable pour évaluer la qualité

de I’huile. Elle traduit la qualité des olives avant la trituration, plus elle est faible plus la
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qualité des olives devrait étre bonne. Généralement, les producteurs d'huiles d'olive I'adoptent
pour I’évalution de la qulité de leurs produits car I'analyse est peu codteuse, et peut méme étre
mise en ceuvre sur place avec un minimum de moyens. lls peuvent alors s'en servir pour gérer
leur production au point de vue qualitatif (Pinatel et al., 2004). Toutefois une huile pourra étre
déclassée si ses qualités organoleptiques ne sont pas satisfaisantes, méme si au niveau

chimique, tous les parameétres sont bons.

6. Facteurs influencant la qualité de I’huile d’olive

La qualit¢ d’une huile d'olive est liée & sa composition chimique, sa stabilité a

I'oxydation et a ses caractéristiques sensorielles. Tous ces parametres sont affectés par:
» Lavarieté

La variété de I’olive est I’un des principaux facteurs qui détermine la teneur et le profil
en composés phénoliques de I’huile d’olive vierge (Fregapane et Salvador, 2013). Plusieurs
travaux de recherche ont signalé que la composition en polyphénols de I’huile d’olive est
largement influencée par le cultivar (Brenes et al., 1999; Cerretani et al., 2004; Ocakoglu et
al., 2009; Vekiari et al., 2010). Cette composition constitue une propriété intrinseque de la
variété permettant la caractérisation variétale des huiles d’olives (Inglese, 1994; Cortesi et al.,
2000; Gomez-Alonso et al., 2002; Xiang et al., 2017).

Gomez-Rico et al. (2008) ont réalisé une étude sur six variétés espagnoles appartenant a
une méme oliveraie, ils ont noté que les dérivés sécoiridoides de I’hydroxytyrosol et du
tyrosol étaient la fraction phénolique majeure dans toutes les variétés étudiées, mais leur
distribution varie dans les différentes variétés étudiées. Pour Arbequina, Cornicabra,
Picolimon et Picual, les dérivés sécoiridoides d’hydroxytyrosol étaient les complexes de
phénols les plus importants, tandis que pour Morisca et Picudo, les dérivés secoiridoides du

tyrosol constituaient les composés majeurs.
> Le stade de maturation

La qualité de I’huile d’olive vierge dépend pour environ 30% de la maturité des olives.
Des processus de transformation chimique et de synthése de substances organiques
intervennant a l'intérieur de l'olive, dont notamment la synthése des glycérides qui revét une
importance particuliére (Salvador et al., 2001; Beltran et al., 2005; Taha et Ahmed, 2018).
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> Le stockage

Est une étape trés importante de tout aliment, y compris I'huile d'olive. En fait, la durée
de vie de I'huile d'olive peut étre influencée par différents facteurs, de la qualité d'olive aux
technologies de traitement, Cependant, le choix des conditions de stockage appropriées, y
compris I’emballage, peut étre d'une grande importance. Le type d’emballage et la lumiere ont

un effet sur la stabilité de I’huile d’olive.

Ben Tekaya et Hassouna, (2005) ont étudié la stabilité oxydative de I’huile d’olive
vierge extra tunisienne au cours de son stockage, et ont noté que les huiles d’olives qui ont été
conditionnées dans des emballages en verre et en metal ont maintenu un bon degré de stabilité
pendant toute la période de stockage (deux ans) en condition d’obscurité et a température
ambiante. Cependant les huiles qui ont été conditionnées dans I’emballage en plastique (PET)
ont montré une faible stabilié oxydative dans les memes conditions de stockage. En effet les
mémes auteurs ont signalés des valeurs superieures significatives en termes de ccefficients
d’extinction Kz, (3,1) et Ku70 (0,35).

> Lazone géographique

La qualité de I’huile d’olive est influencée par la zone de culture. Meftah et al. (2014);
Tanouti et al. (2011) ont démontre que I’acidité libre et la teneur en polypénols totaux sont
fortement influencées par I’origine des olives malgré que le systéme d’extraction et la variété
sont les mémes. Issaoui et al. (2010) ont travaillé sur deux variétés tunisiennes «Chemlali et
Chetoui» dans deux région différentes; le nord et le sud de la Tunisie, ils ont noté que les
cultures du nord produisaient des huiles avec une teneur plus élevée (572,5 mg/Kg) en

phénols totaux en comparaison avec les huiles issues du sud de la Tunisie (172,5 mg/Kg).

Une composition chimique tres variable a été enregistrée pour les huiles d’olives
produites dans plusieures régions oléicoles de I’Algérie. Les huiles d’olives provenant de la
région de Skikda renferment des teneurs considérables en a- teocophérol (28,03 mg/100g)
tandis que les huiles de la région de Tizi-ouzou se distinguent par une faible quantité (10,3
mg/100g) en a- tocophérol (Benabid, 2009).

»  La période et méthodes de récolte des olives

La production d’huile d’olive de qualité supérieure nécessite la maitrise aussi bien de la

période et les méthodes de récolte des olives ainsi que les étapes de transport, de conservation
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et de triturations des olives. Les dommages causés aux olives durant ces étapes, se répercutent
négativement sur la qualité du produit fini (Amelio, 2003; Gutiérrez et Carretero, 2009; COl,
2010). Selon Ilyasoglu et al. (2010), la saison de récolte peut affecter la composition chimique
de I’huile d’olive, spécialement sa contenance en antioxydants. Cet effet peut étre attribué aux
conditions climatiques spécialement la pluviométrie et la température durant la croissance et
la maturation des fruits d’olives. Ces auteurs ont signalé des différences significatives
concernant la teneur en phénols totaux de deux variétés turques Ayvalik et Memecik au cours
de deux saisons de récolte consécutives. Les teneurs en phénols totaux les plus élevées étaient
enregistrées pendant I’année qui semblait avoir de faibles pluviométries.

El Riachy et al. (2018), ont signalé des différences significatives concernant la valeur de
I’indice de péroxyde au cours de deux récoltes (précoce et tardive). La valeur de I’indice de
péroxyde la plus élevée a été enregistrée pendant la récolte tardive.

> Le procédé d’extraction

La qualité de I'huile d'olive est fortement influencée par la qualité des olives triturées et
par le procédé d’extraction utilisé (Vaz-Freire et al., 2008). Au cours d’une étude menée sur
I’effet de la méthode d’extraction sur la composition chimique de I’huile d’olive, Gimeno et
al. (2002) ont signalé que la teneur des composés phénoliques la plus élevée a été enregistrée
dans I’huile d’olive extraite par un systeme de centrifugation a deux phases. Puértolas et De
Marafion, (2015) ont noté que I’extraction par le champ électrique pulsé influence

positivement le rendement et la qualité physico-chimique et organoleptique de I’huile d’olive.

Bienfaits de I’huile d’olive sur la santé

Les bienfaits de I"huile d"olive sont liés a sa structure chimique, riche en acides gras
insaturés, principalement I’acide oléique, en antioxydants (polyphénols), en vitamine E et
autres constituants. L huile d’olive diminue le risque des maladies cardiovasculaires, le taux
du mauvais cholestérol (LDL) dans le sang et protége contre la formation de cellules
cancérogenes (Scoditti et al., 2014; Salazar et al., 2017; Nocella et al., 2018).

Des études épidémiologiques ont démontré que I'huile d’olive, est associée a une
réduction de plusieurs types de cancers tels que le cancer du sein et du colon (Yousfi et al.,
2018; Brozi et al., 2019). En effet, I’acide oléique, le tyrosol, I’hydroxytyrosol, I’oleuropeine

et le toxifoline contenant dans huile d’olive constituent I’angiogenese par I’inhibition de
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facteur de croissance de I’endothélium vasculaire ce qui permettrait d’arréter la croissance

tumorale (Lamy et al., 2014).
8. Oxydation de I’huile d’olive

8.1. Phénomeéne d’oxydation des lipides

L’oxydation des lipides est considérée comme étant I’attaque des instaurations des
acides gras libre par I’oxygene atmosphérique: c’est le rancissement oxydatif, phénoméne
chimique, spontané, évolutif, irréversible et altératif. L'oxydation des lipides se traduit par une
perte de la valeur nutritionnelle des produits gras et par la détérioration de leurs qualités
sensorielles. L'oxydation rend non seulement I’aliment moins acceptable ou inacceptable par
le consommateur mais aussi provoque de grandes pertes économiques a l'industrie alimentaire
(Kim et al., 2007).

L’oxydation des lipides comprend d’abord la formation de composés réactifs comme les
radicaux peroxydes (Graille, 2003). Les peroxydes sont moins stables, capables de donner
naissance, par coupure, a des molécules plus petites: hydrocarbures, aldéhydes, cétones,
acides qui sont responsables de la détérioration organoleptique du produit (Moll et Moll,
1998).

Ce phénomeéne est reconnu comme étant le principal probleme des huiles comestibles

car il provoque des modifications de leurs propriétés chimiques, sensorielles et nutritionnelles.

8.2. Mécanismes de I’oxydation de I’huile d’olive

Le rancissement oxydatif est la premiére cause de détérioration de I’huile d’olive durant
le stockage. Ceci est di a une réaction entre les acides gras insaturés (indépendamment du fait
qu’ils soient dans leur état libre ou esterifié sous forme de triglycéride), et I’oxygéne, les U.V,
etc... . Cette réaction pourrait étre limitée en maintenant I’huile a I’abri de la chaleur et de la
lumiére (Kristott, 2000).

Les deux facteurs qui déterminent la susceptibilité de I’huile vis-a-vis de I’oxydation

sont la composition en acides gras et les composes antioxydants.

Le type d’acides gras présents dans I’huile, et plus spécialement le nombre de doubles
liaisons, détermine le type et le nombre de réactions qui vont survenir durant le stockage.
L’abondance d’acide oléique (C18:1) qui est présent jusqu’a 83% dans certaines variétés
d’huiles d’olive ne possede qu’une double liaison, permettant ainsi de limiter les risques

d’oxydation.
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L huile d’olive vierge extra contient une quantité variable d’antioxydants. Cela inclut
des caroténoides, tocophérols et composés phénoliques qui, selon différents mécanismes,
conférent a I’huile une défense contre I’attaque de radicaux libres. Des études ont évalué la
contribution de ces composés pour lutter contre I’oxydation de I’huile (Ocakoglu et al., 2009;
Pejovic et al., 2014; Yalcin et schreiner, 2017). On estime que la stabilité de I’huile dépend a
30% des composés phénoliques, a 27% des acides gras, a 11% de la vitamine E (o-

tocophérol) et a 6% des caroténoides (Aparicio et al., 1999).

Bien que I’huile soit de tres bonne qualité lors de sa production, elle va subir comme
toute autre matiére organique, une altération naturelle, appelée oxydation lipidique. Ces
altérations oxydatives limitent alors sa durée de conservation et la rendent impropres a la
consommation de part la toxicité de certains produits d’oxydation. L’huile d’olive est sujette a
des réactions d’oxydation telles que:

. L’oxydation enzymatique, due a I’activité de certaines enzymes (lipogeneses)
(Morales et Przybybylski, 2000; Eymard, 2003), elle a lieu au cours de la maturation du fruit,
lors du procédé d’extraction et principalement lors du malaxage (Tsimidou, 2006).

. L’auto-oxydation se déroule principalement lors de la préparation de I’huile d’olive
et durant son stockage. Cette réaction est catalysée par I’oxygene dissout dans I’huile ou
présent dans I’air environnant.

. La photo-oxydation initiée par la lumiére en présence de photosensibilisateurs.

. L’oxydation thermique lorsque I’huile est entreposée a une température trop élevée.

8.3. Réaction d’oxydation

8.3.1. Oxydation enzymatique

L’oxydation enzymatique est une réaction radicalaire qui se déroule de fagon similaire a
I’auto-oxydation. Ce phénomene peut étre catalysé par la lipoxygénase (Prior, 2003). Cette
enzyme catalyse la fixation d’une molécule d’oxygéne sur un AGI provenant de I’hydrolyse
enzymatique (lipases) des phospholipides et des triglycérides, qui aboutit a la formation des

hydroperoxydes (Eymard, 2003).
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Lipoxygénase
O,

Acides gras insaturés libores — Hydroperoxydes — Hydroxy acides gras

Lipases / Phospholipases Métaux de transition
Triacylglycérols Radicaux libres
Phospholipides l

Auto-oxydation

Figure 4: Mécanisme d’initiation de la peroxydation des lipides par I’activité lipoxygénasique
(German et Kinsella, 1985)

8.3.2. Auto oxydation

Bien qu’en général, I’huile d’olive soit stockée a I’abri de la chaleur et de la lumiére,
elle peut s’oxyder tout de méme par auto-oxydation (Guillén et Goicoechea, 2008, 2009).
L’auto-oxydation est une réaction trés lente et dépend essentiellement du taux d’oxygene
présent dans I’huile. Cet oxygéne sera appelé oxygéne atmosphérique et noté *0,. Il sera &
distinguer de I’oxygéne singulet (*O) intervenant dans les réactions photosensibilisées
(oxydation photochimique). L’auto-oxydation des lipides est depuis longtemps reconnue
comme étant un enchainement de réactions radicalaires en chaine autocatalytique se déroulant

en trois étapes: initiation, propagation et terminaison (Croguennec, 2006).
» Phase d’initiation

Au cours d’une premiére réaction ou etape d’initiation, un atome d’hydrogene d’un
acide gras libre ou appartenant a un Triacylglycérol (RH) est retiré en présence de I’oxygéne,
pour donner naissance a un radical libre alkyl R® (Eq. 1). Cette réaction est endothermique et
nécessite une énergie d’activation importante. Elle a lieu en présence de catalyseurs (metaux,
lumiére, radiations de hautes énergies, chaleur...) (Kanner et Osenthal, 1992; Marc et al.,
2004).
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e Réaction d’initiation: RH—R"® +H°* Eqg.1
» Phase de propagation

Dans les réactions de propagation, les radicaux lipidiques formés (R®) fixent I’oxygéne
moléculaire et forment des radicaux libres de type peroxydes ROO® instables (Eq. 2) (Judde,
2004). La réaction d’un radical acide gras avec une molécule d’oxygene est tres rapide
lorsque la teneur en oxygene n’est pas limitante. Un seul radical libre peut initier la formation
de nombreuses molécules d’hydroperoxydes (> 1000/min). Le radical libre instable pouvant
réagir avec une nouvelle molécule d’acide gras pour former des hydroperoxydes ROOH (Eq.
3) et des produits secondaires tels que des alcools, acides, aldéhydes et cétones et de
nouveaux radicaux R® qui contribuent a la propagation des réactions (Eg. 4). Les
hydroperoxydes lipidiques sont des produits relativement stables a température ambiante et en
absence de métaux, mais sous I’effet de la température ils vont étre décomposés par clivage
de la liaison O-O pour donner un radical alcoxyl RO® et un radical OH® (Eq. 2). Les radicaux
alcoxyl (RO®), peroxyl (ROO®) et hydroxyl (OH®) peuvent aussi initier la formation de
nouveaux radicaux a partir d’autres acides gras ou/et hydroperoxydes (Eg. 5, Eq. 6, Eq. 7).
La quantité d’hydroperoxydes générée correspond a la quantité d’oxygéne consommeée lors de
I’oxydation des chaines d’acides gras. La vitesse de formation des hydroperoxydes s’accélere

au cours du temps (Croguennec, 2006).
e Réaction de propagation

Réactions en chaine de radicaux libres:

ROOH — RO® + HO® Eq. 2
R*+ %0, — ROO* Eq.3
ROO® + RH— ROOH + R* Eq.4

Initiation de nouvelle chaine

RO* ROH

ROO* /+R'H — ROOH + R’ Eq.5
HO*® HOH

ROO*® + R"O0OH— ROOH + R"00 Eq. 6
RO®*+ R"O0OH— ROH + R"00 Eq. 7
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» Phase de terminaison
Ces propagations se terminent lorsque les radicaux formes réagissent entre eux par
recombinaisons radicalaires pour donner naissance a des polymeres de type RR ou ROOR ou
a des monoméres non radicalaires tels que des cétones, des éthers, des alcanes, des
aldéhydes... (Eq. 8), ou lors de scissions radicalaires pour donner aussi des produits

d’oxydation non radicalaires (aldéhydes, cétones, alcools, alcanes, ...) (EQ. 9).

e Réactions de terminaison :

Recombinaisons radicalaires

R® R® Polymeéres (R-R; R-O-R; R-O-0O-R)
RO* + RO*® —— >+ monoméres non radicalaires Eq.8
ROO*® ROO* cétones, éthers, alcanes, aldéhydes, ...)

Scissions radicalaires

RO* + produits non radicalaires
ROO* — > (aldéhydes, cétones, alcools, alcanes, ...) Eq.9

Ainsi le moteur de la réaction en chaine est I'extraction d'atomes d'hydrogéne répétée
par les radicaux hydroxyl ROO® pour former des hydroperoxydes ainsi que des radicaux
libres sur un autre acide gras. Le processus se poursuit indéfiniment, jusqu'a ce qu'aucune
source d’hydrogéne ne soit plus disponible ou que la chaine soit interrompue. La réaction en
chaine des radicaux donne plusieurs caractéristiques uniques de l'oxydation des lipides
(Schaich, 2005). L’oxydation des lipides est auto-catalytique; une fois débutée, la réaction

s’auto-entretient et s’auto-accélére.

- Plus d'un hydroperoxyde ROOH est formé et plus d'une molécule lipidique est oxydée

par un seul événement déclencheur.

- Une tres faible quantité de pro-oxydant ou d’antioxydant entraine de fortes modifications

de rendement de réaction.

- Les réactions d’oxydation produisent de multiples intermédiaires réactionnels et produits

d’oxydation qui changent avec les conditions et le temps d’oxydation.
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Ces caracteristiques constituent des défis pour mesurer et contréler l'oxydation des
lipides, et expliquent en partie la raison pour laquelle I'oxydation des lipides est un probleme

majeur pour la stabilité au stockage des aliments.

Les taux d'oxydation dépendent de la nature des substrats. Les acides gras insaturés sont
plus sensibles a I'oxydation que les acides gras satures. Ceci est principalement dd au fait que
I’auto-oxydation par l'oxygene triplet dans le cas des composés insaturés necessite une
énergie d'activation plus faible pour la formation des radicaux libres (Bradley et Min,
1992; David et al., 2002; Di Giovacchino et al., 2002).

8.3.3. Photo-oxydation

En présence de la lumiére, I’oxydation photochimique peut se produire. Seule
I’initiation de la réaction conduisant a la formation d’hydroperoxydes. Les réactions de
propagation et de terminaison sont identiques a celles de I’auto-oxydation. Certains
composés mineurs de I’huile (chlorophylles) peuvent étre excités électroniquement apres
absorption de la lumiére (dans de domaine du visible et/ou de I’Ultra Violet); ils jouent alors
le réle de photosensibilisateurs qui aprés excitation passent de I’état fondamental (Sens) a
I’état excité triplet Sens* (Eq. 10) (Choe et Min, 2006).

Sens+hv—, Sens’ Eq.10

Les photosensibilisateurs oxydent les acides gras par deux types de mécanismes (I et 11),

selon leur nature.

- Ceux décrivant le premier mécanisme (type 1), par exemple la riboflavine (vitamine
B2), agissent comme les radicaux libres initiateurs. Dans leur état triplet, ils arrachent un

atome d’hydrogéne ou un électron d’un acide gras (RH) pour former des radicaux.
(Eq.11): Sens  + RH* —__, SensH® +R° Eq.11

Le radical alkyle (R®) ainsi formé est ensuite capable de réagir avec I’oxygéne triplet (CO,)

pour generer des hydroperoxydes (Eq. 12):
R*+3%0, — ROOH Eq.12

- Dans le mécanisme de type I, les photosensibilisateurs excités (Sens*) comme les
chlorophylles et leurs produits de dégradation (phéophytines et phéophorbines), reviennent a

leur état fondamental en activant I’oxygéne atmosphérique qui passe alors de son état
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fondamental dit « triplet » (0,) & un état excité trés réactif (‘O,) (Eq. 13), état dans lequel
I’oxygene a suffisamment d’énergie pour se fixer directement sur les acides gras insaturés

pour engendrer des hydroperoxydes des acides gras (Eq. 14).
Sens +°0, ——» Sens+'0, Eq.13
'0, +RH —— 3 ROOH +°0, Eq.14

L oxygeéne singulet formé par voie photochimique jouant le r6le d’initiateur, est plus
réactif que I’oxygene triplet, ce qui rend la réaction de photo-oxydation plus rapide que
I’auto-oxydation (Caponio et al., 2005).

Les photosensibilisateurs accélérent I’oxydation de I’huile (Fakourelis et al., 1987;
Gutierrez- Rosales et al., 1992). Il a été démontré que des quantités importantes de
chlorophylles compromettent la résistance a I’oxydation des huiles d’olives exposées a la
lumiere (Rahmani, 1989). Les phéophytines ont une plus grande activité photosensible que les
chlorophylles mais plus faible que celles des phéophorbines (Endo et al., 1984; Rahmani et
Csallandy, 1998). Par ailleurs, bien que les chlorophylles soient de puissants pro-oxydants en
présence de lumiére en agissant comme photosensibilisateurs de 'O,, elles réagissent comme
des antioxydants a I’obscurité en donnant un hydrogéne aux radicaux libres (Endo et al., 1985
Gutierrez- Rosales et al., 1992). En revanche, le B-carotene est un fort inhibiteur naturel de la
photo-oxydation: il agit comme protecteur en désactivant I’*O, produit par les chlorophylles,
et filtrerait les longueurs d’onde actives des radiations lumineuses, protégeant ainsi I’huile
contre I’activation de I’oxygene par la lumiére (Rahmani et Saad, 1989). Cependant au-dela

de 40 °C son activité est réduite car il se dégrade.

8.3.4. Thermo-oxydation
L’ oxydation thermique des huiles alimentaires présente des mécanismes similaires a
ceux de I’auto-oxydation mais plus intenses. Une série de réactions telles que I'hydrolyse,
I'oxydation, la polymérisation, l'isomérisation et la cyclisation (> 180 °C) (Gertz et al., 2000)
peuvent se produire. Toutes ces réactions extrémement complexes provoquent la formation de
nombreux produits (Chiavaro et al., 2010).
» Les produits primaires: Ce sont des produits trés instables et trés réactifs, ils se
forment a partir de la réaction d’auto-oxydation, ce sont donc des radicaux peroxydes,
des hydroperoxydes et des radicaux libres (Eymard, 2003).
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» Les produits secondaires: La scission des produits primaires de I’oxydation conduit a
la formation des composes secondaires souvent volatils tels que les aldéhydes et des
composés non volatils y compris les composés polaires et non polaires (Eymard,
2003).

8.4. Facteurs influengant I’oxydation
L’oxydation des lipides, par auto-oxydation, photo-oxydation ou par oxydation
enzymatique, est influencée par de multiples facteurs qui peuvent étre d’origine intrinseques

et extrinseques (Multon, 2002).
8.4.1. Facteurs intrinseques

» Composition chimique de I’huile

La stabilité oxydative d’une huile est due, non seulement a sa grande proportion en
acides gras monoinsaturés par rapport aux polyinsaturés, mais aussi a la présence de
composés mineurs qui ont une activité anti-oxydante importante (Gomez-Alonso et al., 2004).
L’oxydation lipidique augmente avec le degré d’insaturation des acides gras (Holman et
Elmer, 1947) et la présence d’acides gras libres aurait un effet pro-oxydant de part la présence
du groupement carboxylique (Miyashita et al., 1990; Kiritsakis et Tsipeli, 1992; Frega et al.,
1999).

La présence de métaux de transition comme le Fer (Fe) et le Cuivre (Cu) peut
promouvoir I’auto-oxydation en catalysant la décomposition des hydroperoxydes (Angerosa
et Di giacinto, 1993; Bendini et al., 2006).

La stabilité oxydative d’une huile est directement liée a sa composition en phénols
(Guillén et Cabo, 2002) qui jouent un role protecteurs en bloquant la phase de propagation de
I’auto-oxydation des acides gras insaturés (Deiana et al., 2002) en piégeant les radicaux libres
et en chelatant les métaux (Chimi et al., 1991). Parmi eux, I’hydroxytyrosol (3,4-dihydroxy-
phenylethanol) s’est révélé étre I’anti-oxydant le plus efficace (Papadopoulos et Boskou,
1991; Tsimidou et al., 1992; Baldioli et al., 1996). Le tyrosol et ses dérives ont par contre une
faible activité anti-oxydante, voire nulle, du fait de I’absence de groupement donneur
d’électrons (Mateos, 2002; Carrasco-Pancorbo et al., 2005). Les ortho-diphénols tels que
I’acide caféique sont oxydés en quinones par les ions ferriques et deviennent inefficaces vis-a-
vis de I’inhibition des radicaux libres (Keceli et Gordon, 2002). Chimi et al. (1990) ont établi
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le classement suivant quant au pouvoir anti-oxydant des huiles d’olives: hydroxytyrosol >

acide caféique > tyrosol.

D’autres composés mineurs jouent aussi un rdle protecteur non négligeable dans la
stabilité des huiles d’olive. La teneur initiale en a-tocophérol de I’huile influence beaucoup sa
résistance a I’oxydation et est étroitement corrélée avec la quantité de diénes conjugués durant
le stockage (Deiana et al., 2002). Sa concentration diminue si I’oxygéne est régulierement
renouvelé (Psomiadou et al., 2000) et décroit plus vite lorsque I’huile est stockée a la lumiere
(Caponio et al., 2005). L’a-tocophérol posséde un effet inhibiteur de I’auto- et de la photo-
oxydation. A I’obscurité, il joue le réle de donneur d’électrons en interrompant la réaction en
chaine du processus radicalaire alors qu’il devient accepteur d’électrons en présence de
lumiére en désactivant I”*0, (Morello et al., 2004). Mais I’ajout de ce constituant dans des
échantillons d’huile exposés a la lumiére n’a que trés peu d’impact selon Kiritsakis et Dugan,
(1985) ou n’est efficace qu’a tres faibles quantités ajoutées selon Blekas et al. (1995). En
effet, a partir d’un certain seuil, il devient pro-oxydant (Blekas et al., 1995; Perrin, 1992;
Satue et al.,1995; Deiana et al., 2002). Par ailleurs, 1’a-tocophérol montre un effet synergique
avec un des principaux caroténoides, le B-caroténe (Rahmani et Saad, 1989; Perrin, 1992;
Palozza et Krinsky, 1992) qui protége aussi contre I’oxydation de I’huile (Rahmani et Saad,
1989; Rahmani et Csallandy, 1998; Psomiadou et Tsimidou, 1998) en étant lui-méme protége
par l’o-tocophérol. Cependant, l’effet du p-caroténe diminue progressivement car les
caroténoides sont dégradés par la lumiere et la température. En présence de chlorophylles, qui
sont des photo-sensibilisateurs transformant, sous I’effet de la lumiere, I’oxygéne
atmosphérique en 'O, trés réactif, les caroténes et tocophérols sont détruits plus rapidement

car ils désactivent I’oxygéne singulet.

De maniere générale, les effets de ces différents composés mineurs sur la stabilité d’une
huile sont nettement moins significatifs a I’obscurité qu’en présence de la lumiére (Ben
Tekaya et Hssouna, 2007). Caponio et al. (2005) suggerent qu’a la lumiere, I’huile est
protégée principalement par les tocophérols et les caroténoides alors que les substances
phénoliques ont alors un role secondaire. A I’obscurité, ce sont les phénols qui se révélent étre

les composés les plus impliqués pour protéger I”huile de son auto-oxydation.

En résumé, I’oxydation lipidique conduit dabord a la formation des peroxydes et des
hydroperoxydes, produits instables qui vont évoluer en des produits secondaires d’oxydation
comme des hydrocarbures, des alcools, des aldéhydes et des cétones qui peuvent également
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étre oxydés en acides carboxyliques (Gertz et al., 2000). L'huile oxydée aura un intérét nutritif
moindre gqu'une huile bien conservée (Frankel, 1984). Ainsi, pour maintenir la composition
lipidique et la teneur en composés phénoliques et volatils responsables des propriétés
organoleptiques et nutritionnelles, trés appréciées dans I’huile d’olive, il est indispensable de
contréler tous les facteurs qui provoquent cette oxydation lipidique, favorisée par la lumiére
(photo-oxydation), la chaleur (oxydation thermique), la concentration en oxygeéne (auto-
oxydation), I’humidité, la présence de métaux a I’état de traces ainsi que les lipoxydases
(Kanneret Osenthal, 1992).

8.4.2. Facteurs extrinséques

> Oxygene

La quantité d’oxygene dissoute dans I’huile, qui ne peut étre retirée, conditionne I’intensité
de I’oxydation puisque la vitesse de la réaction d’oxydation est directement liée a la pression
partielle de I’oxygéne (Gutierrez et al., 1988). Ainsi la perméabilit¢ en oxygéne de
I’emballage et le volume libre d’air au dessus de la surface de I’huile (espace de téte)
conditionnent de fait la bonne conservation de I’huile au cours de son stockage (Gutierrez et
al., 1988; Mendez et Flaqué, 2007; Pristouri et al., 2010).

L’emballage le plus efficace pour la conservation de I’huile se révéle étre le verre,
I’acier inox ou I’aluminium car ils constituent une barriére a I’oxygene bien que le verre ne
protege pas I’huile des radiations lumineuses lorsqu’il est incolore. Quant aux emballages
plastiques (Pristouri, et al., 2010), ils ne protegent I’huile que durant quelques mois (3-6
mois) du fait de leur perméabilité en oxygene qui varie selon le classement suivant: PVC
(chlorure de polyvinyle) > PET (téréphtalate de polyéthylene) > PP (polypropyléne) > PS
(polystyrene). Certains de ces plastiques ont pourtant I’avantage d’étre opagques mais le role
de I’oxygene est un facteur clé plus important que la lumiere dans le rancissement des
huiles. Pristouri et al. (2010) proposent alors I’utilisation du PET enrobé de résine contenant
des piéges a oxygene comme alternative au verre traditionnel. D’apres les travaux de Mendez
et Flaqué, (2007), I’emballage Tetra-brik serait un bon compromis entre les recipients en
carton plastifiés et ceux en étain qui sont les contenants les moins utilisés mais qui semblent

les plus efficaces pour la conservation de I’huile durant au moins six mois.

Pour réduire le risque d’oxydation durant le stockage, I’espace de téte de I’emballage
peut étre aussi rempli par un gaz inerte (azote: N). Di Giovacchino et al. (2002) ont étudié
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I’influence du taux de remplissage d’une bouteille d’huile d’olive remplie a 60, 90 ou 98%
avec de I’air ou de I’azote, stockée sous différentes conditions de température et ont montré
que la présence d’azote ralentissait le processus d’oxydation et augmentait sa résistance a
I’oxydation sans modifier ses qualités organoleptiques. Pour éviter ce probléeme d’espace de
téte, Pistouri et al. (2010) conseillent de transvaser I’huile dans un récipient adéquat ne
laissant pratiquement aucun volume d’air au-dessus de la surface de I’huile. D’autres auteurs
comme Garcia et al. (2001) soulignent I’importance d’introduire de I’azote a la production en

ligne de I’huile d’olive.

> Chaleur

La chaleur est connue comme le facteur influengant le plus la réaction d’auto-oxydation.
Gomez-Alonso et al. (2004) ont montré que la constante de vitesse de cette réaction
augmentait exponentiellement en fonction de la température lorsqu’une huile dépourvue de
pro- et d’anti-oxydants est placée a I’obscurité. L’effet de la chaleur est complexe car elle
augmente la vitesse d’oxydation de I’huile tout en diminuant la solubilité de I’oxygene dans
I’huile et en favorisant la décomposition des hydroperoxydes en divers produits secondaires
(Frankel, 1998; Velasco et Dobargane, 2002). Mais la dépendance vis-a-vis de la chaleur est

difficile a prévoir car un grand nombre de parametres entrent en jeu.

> Lumiére

L’exposition a la lumiere initie I’auto-oxydation (Gutiérrez-Rosales et al., 1988) et
entraine une photo-oxydation de I’huile (Jadhav et al., 1996). Les huiles exposées a la
lumiére, méme sous un faible rayonnement UV, sont moins stables que celles conservées a
I’obscurité. Caponio et al. (2005), Luna et al. (2006) et Kiritsakis et Dugan, (1985) montrent
qu’il existe une différence de comportement entre la chlorophylle a et les phéophytines (a et
b) apres huit heures d’illumination de I’huile d’olive: les peroxydes se forment en plus grande
quantité en présence de phéophytines. De plus, I’huile enrichie en chlorophylles devient
incolore, preuve de la dégradation de ceux-ci, alors que celle contenant les phéophytines

conserve sa couleur.
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Les huiles essentielles

1. Introduction

Les plantes supérieures synthétisent une grande diversité de métabolites secondaires
pour leur défense et leur survie. Le nombre de ces métabolites dépasse actuellement 30 000
substances identifiées a I’échelle mondiale (Marouf et Tremblin, 2009). Ces métabolites
secondaires sont : les pigments, les polymeéres, les tanins, les flavonoides, les vitamines, les
hormones et les huiles essentielles (HEs). Ces derniéres sont présentes chez les végétaux dits
«plantes aromatiques» (Fragrance particuliere) car elles synthétisent des essences, grace a la

présence de structures histologiques sécrétrices (Guilhem, 2006).

2. Historique des huiles essentielles

De tous temps, en tous lieux, notamment dans les pays tropicaux, les plantes
aromatiques ont joué des réles primordiaux. D’abord utilisées a I’état brut, puis infusées,
digérées, sous forme d’onguent, de parfum, d’extraits alcooliques, elles ont toujours eu une
place prépondérante dans la culture de nombreux peuples a travers les ages, que ce soit sur le

plan religieux ou médical.

L’utilisation des HEs remonte aux plus anciennes civilisations: en Orient et Moyen
Orient et par la suite en Afrique du nord et en Europe. Les hydrolats étaient utilisés en Inde il
y a plus de 7000 ans. Entre 3000 et 2000 ans avant notre ére, les Egyptiens faisaient un usage

important des plantes aromatiques et aussi des plantes pour soigner les malades.

L’utilisation des HEs était pratique courante chez les Grecs. Les premiers a utiliser

I’hydrodistillation semblent étre les Perses, 1000 ans avant notre ere.

Les Arabes ont apporté une amélioration significative dans la chimie et dans la
distillation des huiles. Vers la fin du XVI™ et du XVII*™ siécle, plus de 100 huiles

essentielles sont utilisées.

Dans I’histoire moderne, les vertus thérapeutiques des HEs occupent une place de plus
en plus importante. En 1928 le chimiste francais René-Maurice Gattefosse a utilisé le terme
aromathérapie pour décrire les propriétés curatives des HEs lorsqu’il a découvert que la

lavande (Lavandula officinalis: L. officinalis) a guéri une brdlure a sa main.

En 1964 le docteur francais Jean Valunet a connu du succes en traitant avec des HEs des

patients en médecine et en psychiatrie (Franchomme et Penoel, 1990).

29



Les huiles essentielles

Actuellement, I’'usage des HEs est trés large dans le domaine de la pharmacologie
(Champy, 2014; Millet, 2014, Baumann, 2015), la Cosmetique (Marouf et Tremblin, 2009),
I’agro-alimentaire (Djenane et al., 2016; Ben Miri et al., 2018) et récemment I’agro-
phytosanitaire et leurs propriétés thérapeutiques font I’objet de nombreuses recherches
scientifiques (Elhourri et al., 2014; Amzouar et al., 2016).

3. Définition

L'obtention des HEs se fait soit par entrainement a la vapeur d'eau dans une opération de
distillation, soit par distillation séche, soit par expression a froid (zestes). Dans ce dernier cas,
une certaine ambiguité existe sur la dénomination d'huile essentielle (HE). Selon 'AFNOR, il
faut utiliser le terme d'essence alors que la Pharmacopée francaise et la Pharmacopée
européenne utilisent le terme d'HE. Le terme HE a été retenu par les spécialistes en

pharmacognosie.

Il existe plusieurs expressions pour définir I’HE. La norme francaise, AFNOR NF T 75-
006, donne comme définition « produit obtenu a partir d’une matiére premiére végétale, soit
par entrainement a la vapeur, soit par des procédés mécaniques, soit par distillation «séche »

I’HE est ensuite séparée de la phase aqueuse par des procédés physiques» (AFNOR, 2006).

Connues aussi sous le nom d’essences ou d’huiles éthérées, les HEs désignent un
ensemble de substances volatiles avec une odeur tout a fait caractéristique que I’on extrait de
certains végétaux, dits aromatiques, soit par entrainement a la vapeur d’eau, par distillation
séche, par expression, par incision de la plante, ou bien parfois par séparation a I’aide d’un

solvant, ou encore par adsorption sur des graisses (enfleurage) (Marouf et Tremblin, 2009).

Les HEs sont aussi définies comme étant des mélanges lipophiles, volatils et souvent
liquides, synthétisés et stockés dans certains tissus végétaux spécialisés. Extraites de la plante
grace a des procédes physiques, les HEs sont responsables de I’odeur caractéristique de la
plante (Teuscher et al., 2005).

4. Répartition botanique et localisation des HEs dans le végétal
Les HEs sont présentes en quantités appréciables chez environ 2000 especes de plantes

supérieures, réparties dans 60 familles. Le Tableau 3 en donne quelques exemples.

Ces especes présentent généralement des structures histologiques spécialisées

responsables de la production des HEs et qui sont mises en évidence par I’observation
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microscopique des coupes histologiques. Elles comportent souvent des cellules sécrétrices qui
peuvent étre isolées (les cellules épidermiques, les cellules sécrétrices internes...) ou
regroupées en organes sécréteurs : poils (ou trichomes), poches et canaux (Figure 5).

Figure 5: Structures histologiques sécrétrices de I'huile essentielle

Les HEs se trouvent en général dans les fleurs et les feuilles, mais peuvent se trouver
presque dans tous les organes végétaux, suivant les familles botaniques (Tableau 3): les
fruits, le bois, I’écorce, les racines ou les rhizomes, et les graines. Toutefois, leur composition
varie dans une plante suivant I’organe utilisé. Dans le cas le plus simple, les HEs se forment
dans le cytosol des cellules ou elles vont, soit se rassembler en gouttelettes lipophiles, soit
s’accumuler dans les vacuoles des cellules épidermiques ou des cellules du parenchyme de

nombreux pétales, de méme que dans les cellules oléiferes.

Les végétaux sont plus riches en huiles essentielles par temps chaud; ces huiles
traversent alors la paroi cellulaire et la cuticule et sont rejetées vers I’extérieur sous forme de

vapeur.

Mais, souvent des cellules glandulaires ou trichomes apparaissent qui éliminent
activement les HEs dans des compartiments de stockage intercellulaires, soit les rejettent
directement vers I’extérieur, ou a la surface du végétal (Bruneton, 1993; Marouf et Tremblin,
2009).
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Tableau 3: Principales familles de plantes contenant de I’HE (Marouf et Tremblin, 2009)

Familles Principales espéces Organes utilisés

Lamiaceae Basilic (Ocimum basilicum); Calment (Clamintha spp). Lavande (Lavandula spp); thym (Thymus vulgaris); Sarriette (Saturija montana); Sauge Feuilles
(Salvia spp). Marjolaine (Origanum marjorana); Menthe poivrée (Mentha piperata).

Apiaceae Cumin (Cuminum cyminum); Carvi (Carum Carvi); Anis vert (Pimpinella anisum); Fenouil (Foeniculum spp); Aneth (Anethum graveolens); Graines

Corianddre (Coriandrum sativum); Persil (Petroselinum sativum).

Anacardiaceae

Pistachier lentisque (Pistachia lentiscus).

Feuilles, fruits

Myrtaceae Eucalyptus (Eucalyptus globulus); Myrte (Myrtus communus); Cajeput (Melaleuc cajuputi); Niaouli (Melaleuca quinquenervia); Giroflier Feuilles
(Syzygium aromaticum) Fruits (clous)
Liliaceae Oignon (Allium cepa). bulbes et tiges fraiches

Myristicaceae

Muscadier (Myristica fragrans).

Noix

Coniferes Pin(Pinus spp); Cypreés (cupressus sempervirens); Epicéas(Picea spp); Sapin baumier (Abies balsamea). Genévrier (Juniperus communis). Cade Rameaux feuillés
(Juniperus oxycedrus); Cedre (Cedrus spp). Rameaux a baiesbois.
Agrumes Citronnier (Citrus lemon).bergamotier (citrus aurantinum ssp. Bergamia); Mandarinier (Citrus nobilis var Reticula); Oranger doux (Citrus Péricarpes
sinensis); Orange amer (Citrus aurantium ssp aurantium); Pamplemoussier (Citrus paradisii).
Zingiberaceae | Gingembre (Zingiber officinalis); Curcuma (Curcuma spp). Rhizome
Oleaceae Jasmin (Jasminum officinale) Fleurs
Lauraceae Cannalier (cinnamomun spp). Sassafras (Sassafras albidum). Laurier (Laurus nobilis) Ecorce du tranc
Ecorce des racines
Feuilles
Asteraceae Trés nombreuses espéces dont: Absinthe (Artimisia absinthum); Armoies (Artimisia vulgaris). Estragon (Artimisia dracunculus); Matricaire Tiges feuillés

(Chamomilla recutia).
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5. Composition chimique des HES

La composition chimique d'une HE est complexe, on y retrouve couramment plus d'une
centaine de composés, parmi lesquels nombre de familles chimiques sont représentées.
(Franchomme et al., 2001; Morel, 2008; Lawrence, 2010).

5.1. Terpénes

Ce sont des molécules composees d'un nombre variable d'unités d'isopréne, comptant
les monoterpénes, les sesquiterpénes et les diterpénes. lls ont généralement des effets
thérapeutiques assez faibles, mais ils viennent nuancer ou compléter les actions des
composants plus actifs. lls présentent généralement une toxicité cutanée modérée : irritation,
rougeur et sensation de chaleur. La formule chimique des terpenes répondant dans la plupart
de cas a la forme générale (CsHg),

5.2. Alcools

Les terpinols (CioH180) se forment lorsque des unités composées d'un atome
d'’hydrogeéne et d'un atome d'oxygene (hydroxydes) se rattachent a des atomes de carbone. Les
alcools ont généralement des propriétés antiseptiques, antivirales. 1ls présentent généralement

peu ou pas de toxicité (le menthol: C,oH;, 0, faisant exception a cette régle).

5.3. Phénols

Les phénols (CsHsOH) sont des alcools dans lesquels le groupement hydroxyle est fixé
a un anneau d'atomes de carbone. Ce sont de puissants antibiotiques, a large spectre d'action,
ainsi que de bons virucides et antifongiques. Les HEs qui en contiennent en forte proportion
doivent étre utilisées avec parcimonie a cause de leurs toxicités. Fortement irritants pour la
peau et les muqueuses, ils sont qualifiés de dermocaustiques. Avalés, ils provoquent des

douleurs gastriques et leur emploi a court terme expose a une toxicité hépatique.
5.4. Oxydes

5.4.1. Ethers oxydes

Les ethers oxydes (C4H100) sont issus des phénols méthyl-éthers, ils en possédent le
caractére positivant: ils sont stimulants des glandes exocrines, antispasmodiques et
antalgiques. lls présentent diverses toxicités: neurologique (I'apiole provoque des symptdmes
similaires a ceux provoqués par l'alcool, lamyristicine est hallucinogéne, le safrole dopant), ils
sont abortifs (myristicine et apiole), et le safrole est mutagéne chez le rat (hépatocarcinome).
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5.4.2. Oxydes terpéniques
Les oxydes terpéniques (C1oH150) sont fréquemment rencontrés dans de nombreuses
HEs, ce sont des molécules de la sphérerespiratoire: décongestionnantes des muqueuses,

expectorants, mucolytiques, anti-infectieux.

5.5. Aldéhydes

Les aldehydes (CrH2,02) sont formés par I'oxydation des alcools, ce sont des molécules
trés volatiles qui dégagent souvent une odeur puissante (le citronellal est un bon répulsif).
Elles ont des propriétés calmantes et anti-inflammatoires. Certaines sont antivirales (géranial).
Leur toxicité entraine une légére agressivité de la peau et des muqueuses (attention lors de
fumigation ou de diffusion). Toutefois cette toxicité est en partie neutralisée par les terpénes
contenus dans les HEs a aldéhydes.

5.6. Esters

Les esters (C,H2,0>) sont issus de la réaction d'un acide carboxylique avec un alcool.
IIs sont spasmolytiques, anti-convulsivants, anti-inflammatoires. 1ls ne manifestent pas de

toxicité aux doses thérapeutiques.

5.7. Lactones

Les lactones (C15sH1503) sont des molécules comportant a la fois une fonction oxyde et
cétoxy. Elles sont relativement fragiles, et peu résistantes a la distillation, c'est pourquoi ce
groupe est malreprésenté parmi les HEs. Elles sont mucolytiques et expectorantes, et
présentent des propriétés antibactériennes et parasiticides (l'a-santonine est ascaricide et
nématocide). Mais, comme pour les cétones, leur toxicité neurologique en limite l'usage per
os, et elles provoquent en plus des allergies cutanées. La seule voie d'administration
envisageable reste donc l'inhalation.

5.8. Coumarines

Fragiles, les coumarines (C12HgO4) ne se retrouvent dans les HEs que de quelques
familles botaniques, citons: les Apiaceae, les zestes des Rutaceae, les Asteraceae. Ce sont de
puissantes sédatives nerveuses, anticonvulsivantes, elles sont hypotensives et anticoagulantes.
Les furocoumarines et les pyrannocoumarines sont photosensibilisantes, quelle que soit la

voie d'administration

34



Les huiles essentielles

5.9. Composés soufrés

Les composés soufrés (CsH10S2) relativement rares dans les HEs, ces composés sont
I'apanage d'un petit nombre de famille botanique: on les rencontre en quantité notable dans
quelques Apiaceae (genre Ferula), mais ils sont surtout présents dans les plantes de la famille
des Liliaceae (Allium sativum et Allium cepa) ainsi que chez les Brassicaceae (Brassica nigra,
Brassica juncea). Ce sont en général des anti-infectieux efficaces, mais ils sont fortement

dermocaustiques, et leur emploi est delicat. Ex.: I'allylpropyl disulfide d'Allium cepa (ail).

6. Modes d’obtention des HEs

Les matieres premieres nécessaires a I’obtention des HEs sont d’origine vegeétale. Les
HEs sont obtenues de diverses maniéres. Le choix de la technique dépend de la localisation
histologique de I’huile dans le végétal et de son utilisation.

6.1. HEs obtenues par entrainement & la vapeur d’eau

Dans ce systeme d’extraction, les organes végétaux (fleurs, feuilles, fruits, racines,
tiges, parties aériennes ou plantes entieres) sont placés dans un alambic, qui posséde a sa base
une grille perforée au dessous de laquelle on introduit de la vapeur d’eau fournie par une
chaudiére. La vapeur d’eau traverse le matériel végétal, éclate les cellules et entraine les
molécules volatiles. En traversant un tube réfrigérant, la vapeur d’eau saturée en composés
volatilisés condense en un mélange hétérogene, d’HE et d’eau florale, récupéré dans un vase
de décantation (appelé séparateur ou essencier) par simple différence de densité. En fonction
de la densité de I’huile extraite par apport a I’eau florale, le mode opératoire sera différent:
densité plus faible, c’est la partie surnageante qui est recueillie directement; densité plus forte,
I’huile est recueillie en présence de xylene qui la dissout et qui forme avec elle un mélange

plus léger que I’eau.

L absence de contact direct entre le matériel végétal et I’eau durant I’ébullition de I’eau
évite certains phénomeénes d’hydrolyse ou de dégradation pouvant nuire a la qualité de I’huile.
Cette méthode est pratiquée sur de nombreuses plantes (lavande, lavandin, sauge sclarée,
hysope, romarin, menthe poivrée, basilic etc...) et également sur des résines et des gommes
(encens, myrrhe, opoponax, styrax, costus, benjoin, ciste). Le rendement de ce procédé est

trés variable selon les plantes (Maroufet et Tremblin, 2009).
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Figure 6: Schéma d'entraiment a la vapeur d'eau

6.2. Hydrodistillation

Cette méthode consiste a immerger le matériel végétal dans un bain d’eau. L’ensemble
est porté a I’ébullition. Elle est généralement conduite a pression atmosphérique. La chaleur
permet I’éclatement et la libération des molécules volatiles contenues dans les cellules
végétales. Le mélange volatil est ensuite refroidi, condensé puis séparé en une phase aqueuse
et une phase organique qui constitue I’HE. La distillation peut s’effectuer avec ou sans
recyclage de la phase aqueuse obtenue lors de la décantation. A I’échelle du laboratoire, le
systeme basé sur ce principe qui généralement utilisé pour I’extraction des HEs en accord

avec la pharmacopée européenne est I’appareil de Clevenger (Marouf et Tremblin, 2009).

Clewvenger

Figure 7: Appariel de Clevenger
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6.3. HESs obtenues par expression

Les HEs résultantes de I’entrainement a la vapeur d’eau sont obtenues pratiquement a
partir de toutes les parties de plantes, I’expression est réservée au péricarpe frais des fruits des
agrumes, cette opération consiste a faire éclater par différents procédés mécaniques (abrasion,
compression, incision, perforation) les poches qui sont situées a la superficie de I’écorce de
ces fruits et qui renferment I’HE. L’essence libérée est ensuite recueillie par un courant d’eau.
L’essentiel de la production mondiale provient de la Calabre et la Silice (bergamote, orange,
bigarade) et le Brésil qui produisent aussi des quantités considérables d’HEs exprimées de

Citrus (orange douce, pamplemousse, tangerine, limette, citron) (Marouf et Tremblin, 2009).

6.4. Extraction par solvants

Cette technique, largement utilisée actuellement, consiste a faire tremper les plantes
dans un solvant organique volatil a chaud, soit pour obtenir des produits que 1I’on ne peut
extraire par un autre procéde, soit en vue de rendements plus élevés. En fin d’opération, le
solvant est éliminé par distillation sous pression réduite. On obtient alors une substance
appelée essence concréte (ou plus simplement concréte) en raison de son aspect solide. Il
s’agit d’un mélange, généralement homogene, de cires inodores et de constituants odorants.
Des lavages répétés de ces concretes avec I’alcool éthylique permet d’éliminer les cires et les
autres matiéres inertes. L’élimination de I’alcool par distillation conduit aux essences
absolues. Ce sont ces derniéres qui sont utilisées dans la parfumerie. Les concretes et les

absolues ne sont pas utilisées en thérapeutie.

Les essences concrétes sont obtenues a partir de fleurs de certaines plantes (jasmin,
rose, oranger, narcisse, tubéreuse, jonquille, mimosa, genét, réséda, chevrefeuille, etc...) ou

des parties aériennes de la plante (lavande, lavandin, sauge sclarée, verveine).

Dans le cas de certains produits végétaux secs comme les lichens, les gommes, des
résines, etc..., I’extraction est faite a I’aide de solvants a froid. On obtient ainsi des produits
appelés resinoides. Ces derniers, bien qu’intervenant dans la préparation de la composition
pour extraits, sont surtout utilisés dans la réalisation de composition destinées a parfumer les

savons.

Bien que, par rapport a la distillation, les rendements soient généralement plus
importants, les solvants organiques utilisés posent des probléemes de sécurité et de toxicité,
ainsi des problémes de réglementaires liés a la protection de I’environnement qu’il convient

de prendre en compte. Des analyses par les méthodes modernes ont révélé que les proportions
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de solvants résiduaires dans les concretes se situent entre 2 et 4%. Les solvants les plus
utilisés sont le cyclohexane, I’alcool éthylique, des carbures aliphatique (butane, pentane), le

propyléne glycol et surtout I’hexane.

Au cours des dernieres années, I’extraction assistée par ultrasons et par micro-ondes
s’est developpée. Toutefois, aucun développement industriel n’a encore vu le jour bien que
ces techniques aient fait I’objet de plusieurs dép6ts de brevets (Perino et al., 2017; Turk et al.,
2018).

6.5. Technique d’extraction par CO, supercritique

L’extraction par CO; critique est la technologie alternative a I’extraction par solvant
organique pour les composés naturels, notamment les plus fragiles. Elle nécessite d’utiliser
des appareils résistants a des pressions pouvant aller jusqu’a 400 fois la pression
atmosphérique. Cette technologie est basée sur le pouvoir solvant du CO, qui est modulable a
volonté, dans certaines limites, selon les conditions de pression et de température qu’on lui
applique. A I’état supercritique (plus de 74 bars et de 31 °C), le CO, possede des propriétés
tres particulieres. Le fluide obtenu est caractérisé par une grande diffusivité (de I’ordre de
celle des gaz), ce qui lui confere une bonne aptitude a la dissolution, et une densité élevée qui
le dote d’une capacité de transport et d’extraction importante (Bachelot et al., 2006;
Haderbache, 2011).

Autoclave

Séparateur

Matiére a
traiter

Extrait

Figure 8: Schéma d'extraction par CO, supercritique
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7. Analyse qualitative des HES

Le double objectif de [I’identification/quantification consiste a déterminer la
composition chimique de chaque HE par différentes méthodes analytiques spectroscopiques
et/ou chromatographiques. L’étude de la composition chimique d’un mélange naturel

complexe peut étre réalisée selon différentes techniques.

7.1. Chromatographie en phase gazeuse (CPG)
La CPG est I’outil analytique de base pour déterminer les composés principaux d’une
HE (Stewart, 2005). Elle permet I’analyse de mélanges qui peuvent étre trés complexes, de

nature et de volatilité tres variées (Arpino et al., 1995).

7.2. Spectromeétrie de masse

La spectrométrie de masse est une méthode d’analyse a la fois quantitative et
qualitative. En effet, aprés ionisation, elle donne des renseignements sur la présence et la
quantité relative des éléments (molécules, atomes, radicaux...) présents dans I’échantillon a
analyser. Cette technique permet de séparer les différents ions et d’évaluer leur abondance

respective (Holstein et al., 1999).

7.3. Chromatographie en phase gazeuse couplée a la spectrométrie de masse

La Chromatographie en phase gazeuse couplée a la spectrométrie de masse (CG/SM)
est aujourd’hui une des techniques les plus utilisées de la chimie analytique. Elle permet de
retrouver la quasi-totalité des constituants déja recensés ainsi que d’autres a I‘état de trace
(Holstein et al., 1999). Cette technique est réservée a I’analyse de molécules aisément
vaporisables et thermiquement stables, c’est a dire, en premiere approximation, de composés
de poids moléculaire faible a moyen (inférieur a 700 Da). Ces limites admises, la GC/MS est
un formidable outil d’analyse. La diversité des modes d’injection et des colonnes capillaires
(géométrie, nature de la phase stationnaire) autorise la séparation de mélanges extrémement
complexes (huiles essentielles, métabolites, hydrocarbures...). Contrairement aux autres
détecteurs, le spectrometre de masse fournit des informations structurales sur les analytes
étudiés et peut permettre leur identification instantanée si ceux-ci sont répertoriés dans des
bibliothéques de spectres. Le spectrométre de masse permet également de quantifier les
analytes, méme co-élués, a des concentrations inférieures au ng/L. C’est sa capacité a détecter
spécifiqguement une ou plusieurs molécules au sein d’un échantillon tres complexe qui en fait
un détecteur idéal pour I’analyse de traces en toxicologie, pharmacologie et médecine,
environnement, pétrochimie, synthése organique (Bouchonnet et Libong, 2004).
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8. Conservation des HEs
Les HEs de bonne qualité peuvent se conserver plusieurs années sous certaines
conditions, jusqu’a cing ans. Seules les essences de Citrus peuvent se garder un peu moins

longtemps (~ trois ans) (Raynaud, 2006).

Les HEs sont volatiles, il ne faut donc pas oublier de bien fermer les flacons. Il est
préférable de les conserver dans un flacon en aluminium ou en verre teinté (brun, vert, ou

bleu) et de les garder a I’abri de la lumiére a température ambiante.

Il existe des normes spécifiques sur I’emballage, le conditionnement et le stockage des
HEs (norme AFNOR NF T75-001,1996) ainsi que sur le marquage des récipients contenant
des HEs (norme NF 75-002, 1996) (Raynaud, 2006).

9. Application des HEs en Agro-Alimentaire

Les HEs comptent parmi les plus importants principes actifs des plantes grace a leurs
nombreuses applications rapportées dans plusieurs travaux de recherche scientifiques
(Brunton, 1999 ; Ootani et al., 2013; Firenzuoli et al., 2014; Bagher Hashemi et al., 2017; Ju
et al., 2018). Les activités biologiques sont en relation avec leur composition chimique et les
effets synergiques possibles entre ses composants (Tepe et al., 2005; Ozen et al., 2011;
Djenane et al., 2011).

La peroxydation des lipides produite au cours du processus de fabrication et de stockage
des aliments sous I’action de radicaux libres conduit a des modifications de godt, d’odeur, de
couleur et par conséquent la perte de la qualité des aliments (CHOE et al., 2009). Des études
ont montré que I’incorporation des HEs dans des matrices alimentaires contribue a leurs
préservations des phénomeénes d’altérations soit oxydatives au bien microbiennes (Djenane,
2015; Ozogul et al., 2015; Florentine et al., 2016).

Les chercheurs ont travaillé sur I’effet ant-ioxydant des HEs extraites des plantes. lls ont
rapporté que certaines huiles essentielles peuvent jouer un réle essentiel pour limiter
I’oxydation des lipides, en particulier dans la viande et dans autres produits gras (Djenane et
al., 2012; Djenane et al., 2013). Cet effet peut toutefois étre différent selon le type d’aliment,

selon les conditions d’élevage des animaux mais également selon les conditions de stockage.
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Au cours d’une étude menée sur I’effet antioxydant des HEs de Rosmarinus officinalis,
Saliva officinalis et d’Origanum vulgare sur la viande hachée, Unal et al. (2014) ont signalé
que I’ajout des ces HEs a exercé un effet antioxydant en réduisant le taux d’oxydation
impliquant une augmentation de la durée de vie de la viande hachée. L’HE d’origan est plus
efficace que celle de romarin et de celle de la sauge. Oussallah et al. (2004) ont indiqué que
les films a base de I’HE d'origan stabilisent I’oxydation des lipides dans les échantillons de
muscle de beeuf, tandis que les films a base d’HE de piment (Capsicum annum) présentent
une forte activité antioxydante. Quant a Estévez et al. (2006) et Estévez et al. (2007) en
travaillant sur la stabilité oxydative de patés de foie ont observé que les HEs de Rosmarinus
officinalis, et de Saliva officinalis inhibent la dégradation oxydative du produit meilleur que le
butylhydroxytoluene (BHT). L’ajout de L’HE de Thymus vulgaris, d’Origanum vulgare et de
Pistacia lentiscus a réduit I’oxydation des lipides et des protéines de la viande de poulet crue
et cuite (Dashti et al., 2015; Al-Hijazeen et al., 2016; Azimi et al., 2017). D’apres Ozkan et
al. (2007) l'utilisation de I’'HE de la sarriette (S. montana) réduit le taux d'oxydation du

beurre conservé a + 4 et + 20 °C en termes de formation de peroxyde.

Des travaux ont été effectués sur I’effet antioxydant des HEs sur la stabilité oxydative
de I’huile d’olive. Miguel et al. (2014) et Chang et al. (2017) ont noté que les HEs de fenouil
(Foeniculum vulgare) et de thym (Thymus vulgaris) ont un effet sur la stabilité oxydative de
I’huile d’olive et de tournesol au cours de stockage. Saavedra et al. (2015) ont montré que
I’HE de Thymbra capitata protege I’huile d’olive de I’oxydation.

La présence des pathogénes dans les denrées alimentaires est responsable de
nombreuses maladies qui peuvent étre mortelles (Burt, 2004; Djenane et al., 2012a). Au cours
des dernieres années, I’industrie agroalimentaire s’intéresse aux extraits naturels des plantes et
principalement aux HEs comme alternatives aux additifs artificiels, d’une part, pour conserver
les aliments et diminuer leur altération et d’autre part pour prévenir et contréler la croissance
des micro-organismes (Tajkarimi et al., 2010; Djenane et al., 2012b). Le Tableau 4 montre
quelques exemples d’application des HEs dans divers types d’aliments (la viande, les fruits et
les fromages). Bien que les HEs exercent une bonne activité in vitro, leur application dans les
aliments nécessite une concentration plus élevée pour avoir la méme efficacité (Djenane et al.,
2012c). En outre, les HEs agissent mieux dans les aliments moins lipidiques et moins
protéiques. En fait, elles se dissolvent dans la phase lipidique des aliments, les rendant
relativement moins disponibles d’accéder au niveau de la bactérie. Par contre, les glucides

n’ont pas un effet protecteur des bactéries contre les HEs comme les lipides et les protéines.
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L activité antimicrobienne des HEs dépend aussi d’autres facteurs tels que le pH, les
teneurs d’eau et du sel présents dans des aliments (Burt, 2004). Le Tableau 4 montre aussi
que l'incorporation de I’HE soit directement dans les aliments ou par les films destinés a la

conservation, aide a controler la flore microbienne et a préserver les aliments au dela de leur

durée normale de stockage (Djenane et al., 2011).

Tableau 4: Emploi des huiles essentielles en tant qu’antimicrobiens en agroalimentaire

Aliment Huile essentielle Effets observés Références
Saucisse de Le laurier  (Laurus | Cette HE est capable de réduire la Da Silveira
Toscane nobilis) popylatlon_ des coll_formes totaux et de prolonger la et al. (2014)
durée de vie de saucisse.
Viande hachée Menthe (Mentha | Ces HEs constituent des inhibiteurs d’E. coli Djanene et al.
piperita) O157:H7 and S. aureus inoculés dans la viande (2012)

- La lavande (Lavandula
angustifolia)

hachée durant le stockage.

Euf liquide entier

- L’eucalyptus
(Eucalyptus globulus)

- La lavande (Lavandula
angustifolia)

- Sarriette (Satureja
hortensis)

Ces HEs constituent des inhibiteurs de Salmonella
enteritidis inoculé dans I’ceuf liquid entier pendant
un stockage abusif.

Djenane et al.
(2013)

Jus de fruits

(Orange et poire)

Thé (Camellia sinensis)

Les composés terpéniques de HE ont montré une
forte activité antimicrobienne sans affecter les
propriétés organoleptiques du jus.

Donsi et al. (2011)

Jambon cuit Origon (Oregano) Le thymol et le carvacrol de cette HE constituent Llana-Ruiz-
des inhibiteurs de Brochotrix thermosphacta Cabello et al.
inoculés dans le jambon cuit (2018)
Viande de beeuf Basilic (Ocimum | Cette HE diminue la prolifération de S. aureus Sharafati-
basilicum L) Chaleshtori et al.
(2015)
Fromage Boucage saxifrage Cette HE a montré wune bonne activité Ksouda et al.
antibactérienne contre Escherichia coli (ATCC (2019)

(Pimpinella saxifraga)

25922), Pseudomonas aeruginosa (ATCC 27853),
Salmonella Typhimurium (ATCC 19430), Listeria
monocytogenes (ATCC 19117), Micrococcus

luteus (ATCC 4698) and Bacillus cereus (ATCC
11778) sans affecter les propriétés organoleptiques
du fromage

Jus d’orange

Cannelle (Cinnamon)

Cette HE constitue un inhibiteur de Sacharomyces

Sanchez-Rubio et

cerevisiae inoculé dans le jus d’orange naturel al. (2018)
Burfi Clou de girofle L’addition de ces HEs dans le burfi a montré une Badola et al.
bonne activité antibactérienne (2018)

(Syzygium aromaticum)
et feuille de curry
(Murraya koenigii)

Les HEs sont trés utilisées comme ardbmes dans toutes les games des produits

alimentaires (alcools, boissons non alcoolisées, confiserie, produits laitiers, produits

carnés, sauces, soupes, snacks, produits de boulangerie, etc...). Les HEs, y compris
aussi d’autres extraits font partie des préparations aromatisantes naturelles pour conferer

une odeur et un godt aux denrées alimentaires. Cette utilisation des ardbmes naturels est aussi
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en pleine expansion devant la demande croissante de naturalité. Bien que des
substances chimiques rencontrées dans les HES ne puissent pas étre ajoutées aux aliments,
elles sont cependant autorisées lorsqu’elles sont apportées par le biais d’une HE en raison de
leur occurrence naturelle dans ces composés aromatiques. Ainsi, les HEs et leurs
composantes, pourraient de ce fait étre utilisées comme des ardbmes alimentaires et sont
pour la plupart classées comme GRAS «Généralement Reconnus Comme Sains» (Generaly
Recongnized As Safe) (Mascret, 2010).

10. Facteurs affectant le rendement et la composition chimique des HEs

La différence du rendement en HE pourrait étre due a plusieurs facteurs dont le plus
déterminant est I’espece botanique et la notion de chémotype, mais aussi I’influence des
facteurs extrinseques telles que les conditions édapho-climatiques (Pays, région, altitude,
température, pluviométrie, intensité et durée d’ensoleillement, richesse du sol en éléments
nutritifs, période de récolte, partie de la plante, traitement avant-extraction, mode
d’extraction, méthode d’analyse, etc...) (Bruneton, 1993). Cavar et al. (2008) ont travaillé sur
I’HE de S. montana provenant de deux régions differentes (Bosnia et Herzegovina) ont noté
que le rendement en cette HE varie de 0,5 a 1,7%. Au cours d’une étude sur I’optimisation
des procédés d’extraction, Sahraoui et al. (2018) ont indiqué que le rendement optimal en
HE de Thymus pallescens a été obtenu pour une masse de 25g, un débit de vapeur d’eau de 6
g/min et temps d’extraction de 20 min. Selon Benchikh et al. (2015) le séchage des plantes,
avant sa mise en distillation, est un traitement qui a des effets tres nets sur le rendement en
HE. Ces auteurs ont trouvé que le rendement optimal en HE de  Teucrium polium ssp.
aurasianum est obtenu durant le 2°™ jour de séchage avec un taux de 0,58%. L’étude de
Bourkhiss et al. (2011) sur I’effet de I’&ge et de la période de récolte sur la teneur et la
composition chimique des huiles essentielles extraites des feuilles de Thuya de Berberie
(Tetraclinis articulata Vahl Masters) ont montré que la meilleure concentration (0,22%) en
HEs de cette plante a été obtenue a partir des feuilles adultes a la période de la floraison de
I’arbre.

La composition chimique des HEs de plantes aromatiques et médicinales est
quantitativement et qualitativement infleuncée par I’origine géographique, I’éspéce botanique,
les facteurs génétiques, les techniques d’extraction, la période et les conditions de récolte et
de stockage de la plante (Slavkovska et al., 2001; Mirjana et Nada, 2004; Hussain et al., 2008;
Anwar et al., 2009). Brada et al. (2007) ont signalé que les HEs de Mentha rotundifolia (M.

rotundifolia ) récoltées dans trois localités du nord d’Algérie: Sandjas (W. Chlef), Miliana
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et Rouina (W. Ain Defla) ayant pour altitude respectivement 500, 780 et 280 m, ont révélé
de différences dans leurs compositions chimiques. L’étude de Bourkhiss et al. (2009) sur
I’effet de séchage des parties de la plante sur la teneur et la composition chimique des HEs de
Tetraclinis articulata (T. articulata) a montré que la teneur en HEs des feuilles de cette plante
augmente significativement avec le mode et la durée de séchage. La meilleure concentration
(0,81%), est obtenue au 9°™ jour au séchage a l'ombre. Dabire et al. (2011) ont aussi signalé
que pendant le séchage des feuilles de Ocimum basilicum L, le taux de linalol augmente

jusqu’a 80% alors que celui de I’eugénol décroit jusqu’a moins de 1%.
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Monographie des especes étudiées

Laurus nobilis L.
Le laurier, ayant le nom scientifique de Laurus nobilis L. (L. nobilis) est un arbuste

de la famille des Lauracée. La systématique du laurier est décrite ci-dessous.

Regne: Plantes
Sous régne: Plantes vasculaires
Embranchement: Spermaphytes

Sous embranchement:  Angiospermes

Classe: Dicotylédones
Sous classe: Dialypétales
Ordre: Laurales
Famille: Lauracées
Genre: Laurus

Espece: Laurus nobilis L.

Figure 9: Laurus nobilis L.

Laurier noble est un arbuste au feuillage persistant qui peut atteindre 10 m dans son aire
naturelle. Les rameaux verts la premiére année deviennent gris tout en restant lisse. Les
feuilles sont alternes, lancéolées persistantes et coriaces Iégérement ondulées sur le bord
pointues, vert foncé brillant dessus, vert pale et mat dessous, elles sont trés odorantes (Polese,
2006; Maurice, 2014). Les fleurs en avril ou en mai sont discrétes, petites blanc-jaunatre
pédonculées en petits groupes a I’aisselle des feuilles. Les fruits sont des baies ovoides de la
taille d’un gros pois verts (2 cm de longueur sur 1 cm de largeur) puis noir violacé a

maturité, en automne ils ne renferment qu’une seule graine (Yakhlef, 2010).
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Cette famille qui est principalement tropicale, se trouve dans la région méditerranéenne.
Actuellement, cette espece sauvage ou cultivée est présente dans le sud, l'ouest de
I'Europe et aux Etats-Unis comme plante ornementale (Ilvan, 2001; Emam et al., 2010).

2. Satureja montana
La sarriette, ayant le nom scientifique de Satureja montana (S. montana) est une

plante de la famille des lamiacée. La systématique de la sarriette est décrite ci-dessous:

Regne: Plantes
Embranchement: Phanérogames
Sous embranchement:  Angiospermes

Classe: Eudicotylédones
Sous classe: Gamopétales
Ordre: Lamiales

Famille: Lamiaceae
Genre: Satureja

Espéce: Satureja montana

La sarriette une plante vivace buissonnante de 20 a 30 cm, ligneuse a la base, aux tiges
dressées et dont I’odeur aromatique rappelle celle de thym. Les feuilles sont étroites en forme
de spatules poilues a la base du limbe, assez rigide et de couleur verte sombre luisante. Elles
persistent durant I’hiver. Les fleurs, blanches, bleus péales ou roses apparaissent de juin a
septembre, groupées par deux ou trois a I’aisselle des feuilles. Elles sont melliféres (Polese,
2006).

Figure 10: Satureja montatna
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La sarriette est indigéne du sud de I’Europe, d’Afrique du nord, de la Turquie et
d’Ukraine. Elle est une plante rustique, qui nécessite une exposition ensoleillée et un sol tres

drainant. Elle croit dans un sol rocailleux, de lIégerement acide a trés calcaire (Polese, 2006).

3. Pistacia lentiscus L.
Le nom Pistacia lentiscus (P. lentiscus) donné a cette plante lui vient de mot

n

latin " pistakia” constitue une altération du mot "foustak”, nom arabe de I’espéce principale,

et Lentiscus, vient du mot latin "Lentiscus” nom de I’arbre au mastic (Garnier et al., 1961).

Le genre Pistacia, appartenant a la famille des Anacardiacées, comprend de
nombreuses espéces trés répandues dans la méditerranée et le Moyen-Orient.

(Benabderrahmane et al., 2009). La systématique du lentisque est décrite ci-dessous:

Regne: Plantae, (végétal)
Sous-régne: Tracheobionta
Embranchement: Spermaphyte

Sous-embranchement: Angiosperme

Division: Magnoliophyta.
Classe: Magnoliopsida
Sous-classe: Rosidae

Ordre: Sapindales.
Famille: Anacardiaceae.
Genre: Pistacia.

Espéce: Pistacia lentiscus

Pistacia lentiscus est un arbrisseau dioique de 1 a 3 metres, a odeur résineuse
forte et a écorce lisse et grise; les feuilles persistantes, composées, alternes pourvues
d'un pétiole ailé, paripennées a 4-10 petites folioles elliptiques-obtuses, mucronulées,
coriaces, luisantes en dessus, mates et pales en dessous (Boukeloua, 2009). Selon More

et White (2013) P. lentiscus est caractérisée par:

- Ecorce: Rougeétre sur les jeunes branches et vire au gris avec le temps. Quand on incise

I'écorce la plante laisse s’écouler une résine irritante non colorée a odeur forte.

- Branches: tortueuses et pressées, forment une masse serrée.
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- Feuilles: Sont persistantes, composées avec 4 a 10 paires de folioles elliptiques et
lancéolées, alternées, coriaces, composées, entiéres et sessiles, la rachi est ailé entre les
paires de folioles. Elles sont vertes foncées lavées de pourpre, luisantes en dessus mates et
pales en dessous.

- Fleurs: La période de floraison s’étale d’avril jusqu’au juin. Les fleurs sont toutes trés
petites, de 2-3 mm de large, vertes ou rougeatres, denses, unisexuéees, elles sont
disposées en épis cylindriques courts, serrés, latéraux a I’aisselle des feuilles.

Les fleurs méles sont a calice et a 5 pointes, de 8 a 10 petites étamines rouges
foncées, qui produisent de 47000 a 60000 graines de pollens par fleurs. Quant aux
fleurs femelles, elles sont vert-jaunatres, a calice, a 3-4 pointes, parfois un peu velues, style a
5 stigmates tricarpel et ovaire uniloculaire fourré par un seul anatrope ovule et
regroupées dans une inflorescence de 4 a 21 fleurs. Les fleurs femelles ont des
ovaires uni et tri-carpelles (Garnier et al., 1961; Bayer et al., 1987; Verdu et Garcia-
Fayos, 1998; Baba-Aissa, 1999).

Fruit: Le fruit de lentisque est une petite drupe seche de 4 mm de long,
globuleuse et légérement comprimée, de la taille d’un pois, d’abord rouge puis noir a
maturité, le noyau renferme une seule graine (Garnier et al., 1961; Bayer et al., 1987) son

écorce grisatre devenant avec le temps noiratre (Garnier et al., 1961).

Mastic: L’incision du tronc de cet arbuste fait écouler un suc résineux nommeé mastic

qui, une fois distillé, fournit une essence employée en parfumerie (Ferradji, 2011).

Figurell: Feuilles et fruits de Pistacia lentiscus
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P. lentiscus est un arbrisseau que l'on trouve couramment en sites arides, Asie et
région mediterranéenne de I’Europe et d'Afrique, jusqu'aux Canaries (Belfadel, 2009). Il est
largement distribué dans les écosystémes extrémes du bassin méditerranéen, notamment
dans les régions ensoleillées a basse altitude (Garnier et al., 1961; Baba-Aissa, 1999; Palacio
et al., 2005; Abdelwahed et al., 2007; Bhouri et al., 2010).

P. lentiscus pousse a I'état sauvage dans la garrigue et sur les sols en friche. On le
retrouve sur tout type de sol, dans I'Algérie subhumide et semi-aride plus précisément
dans le bassin du Soummam en association avec le pin d'Alep, le chéne vert et le
chéne liege (Belfadel, 2009).

4. Inula graveolens
L’inule, ayant le nom scientifique d’Inula graveolens (l. graveolens) est une plante

de la famille des composées. La systématique d’inule est décrite ci-dessous.

Regne: Plantae, (végétal)

Sous-régne: Tracheobionta

Embranchement: Spermatophyta

Division: Magnoliophyta

Classe: Magnoliopsida
Sous-classe: Asteridae

Ordre: Asterales

Famille: Asteraceae/ Compositae
Genre: Dittrichia/ Inula
Espéce: Inula graveolens

Inula graveolens est une plante annuelle de 20-50 cm de hauteur, densément
glanduleuse, a odeur de camphre, a tige dressée, trés ramifiée. Feuilles inférieures longues de
2-7 cm, larges de 2-13 mm, lancéolées, entieres ou faiblement denticulées; les supérieures
sessiles et amplexicaules. Capitules assez petits, larges de 5-12 mm, tres nombreux a
I'extrémité des rameaux et & laisselle des feuilles; involucre de 4-7 mm, a bractées
glanduleuses, linéaires-triangulaires a linéaires-lancéolées; fleurons jaunes a ligules de 4-7
mm peu nombreuses, rarement violacées, égalant l'involucre. Fruits = akenes de 2 mm, poilus.
Floraison d'aodt a octobre. (Lombard et Filoche, 2002; Harzallah-Skhiri et al., 2005).
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Figure 12: Inula graveolens

L’inule, originaire des bords méditerranéens. Elle pousse sur les bermes routiéres
gravillonnées, friches, anciennes carrieres, décombres, terrains vagues, berges graveleuses des

rivieres; souvent sur des sols temporairement humides.
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Matériel et méthodes

Les travaux de cette thése ont été réalisés d’une part au laboratoire de Qualité et
Sécurité des Aliments (UMMTO) dirigé par Pr. DJENANE Djamel et, d’autre part au au
niveau d’Institute of Enology and Food Engineering, Universita Cattolica Sacro Cuore,
Piacenza, Italy,dirigé par Pr. SPIGNO G.

1. Matériel végétal

L’étude a été effectuée sur quatre plantes aromatiques d’origine méditérrannéene a
savoir : La sarriette (S. montana), le lentisque (P. lentiscus), le laurier (L. nobilis) et I’inule (1.
graveolens). Les HEs utilisées dans cette étude sont des huiles d’une pureté de 100 % et
naturelles (Florame-St Remy de Provence- France) (Figure 12)

Ces derniéres ont été extraites par hydrodistillation a I’aide d’un matériel biologique
certifie par Ecocert SAS F33600 (France). Ces HEs sont conservées, a I’abri de la lumiére et
de I’oxygene a une tempeérature de 3 £ 1 °C, dans des flacons opaques fermés hermétiquement

en vue de leur analyse.

2

Figure 13 : Huile essentielle

2. Analyse qualitative et semi-quantitative des HEs par chromatographie en phase
gazeuse couplée a la spectrométrie de masse (CG/SM)

Cette analyse a été effectuée au Centre de Recherche Scientifique et Technique en
Analyses Physico-Chimiques (CRAPC) du ex. Faculté de Chimie a I’Université Houari

Boumediene (Bab Ezzouar).

L’analyse chromatographique est réalisée sur un chromatographe en phase gazeuse de
type Agilent technologies (série HP 6800) couplé avec un spectrometre de masse (série MS-

5973 N). La fragmentation est effectuee par impact électronique sous un champ de 70 eV. La
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colonne utilisée est une colonne capillaire HP-5MS (30 m x 0,25 mm), I’épaisseur du film est
de 0,25 um. La température de la colonne est programmée de 60 a 250 °C a raison de 2
°C/min. Le gaz vecteur est I’hélium dont le débit est fixé a 0,5 ml/min. Le mode d’injection
est split (rapport de fuite: 1/50, volume 0,2 ul). L’appareil est relié & un systeme informatique

gérant une bibliotheque de spectre de masse.

L’identification des différents constituants est réalisée a partir de leurs spectres de
masse en comparaison avec ceux des composés standards de la banque des données
informatisées (Wiley 275.L, Adams, 2001).

3. Evaluation de I’activité antioxydante "in vitro* des HEs par DPPH

Le pouvoir antioxydant des HEs étudiées a été testé par la méthode qui utilise le DPPH®
(2,2-Diphényl Picryl-Hydrazyl) comme un radical libre relativement stable. Dans ce test, le
DPPH® de couleur violette se réduit en un composé jaune, le diphényl picryl-hydrazine, dont
I’intensité de la couleur est inversement proportionnelle a la capacité réductrice des

antioxydants présents dans le milieu (Molyneux, 2004; Djenane et al., 2019).

La réaction est réalisée en suivant la méthode décrite par Burits et Bucar, (2000) et
Sahin et al. (2004), ou 25 ul de chacune des dilutions des HEs testées et de certains composés
purs tels que le BHT sont melangés dans la cellule placée dans la cuvette du
spectrophotometre avec 975 pl d’une solution éthanolique de DPPH® (60 uM). Apres une
période d’incubation de 30 min a I’abri de la lumiére et de I’oxygene atmosphérique, et a
température ambiante, I’absorbance est mesurée a 517 nm. Les expériences sont réalisées en

3 répétitions pour chaque concentration. Le BHT a été utilise comme témoin positif.

Le pourcentage d’activité antioxydante (1%) est calculé selon la formule suivante:

I (%) = [(Ablanc - Aéch-)/AbIanc] x 100

Avec A pianc: I’absorbance du DPPH® au temps zéro avant I’addition de I’échantillon (HE).
Ascn.: Absorbance de I’échantillon testé apres 30 min.

Dans cette étude I’antioxydant (HE) est testé avec un gradient de concentrations, ce qui
permet l'obtention d'une courbe de la mesure de I'absorbance, a 517 nm, en fonction de la

concentration de I’'HE.
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Les résultats sont exprimés selon I’lCsy (mg/L) qui correspond & la concentration
efficace nécessaire pour diminuer de 50% de I’absorbance initiale du DPPH". Plus cette

concentration est faible, plus le composeé est considéré comme un antioxydant potentiel.

4. Activité antioxydante des HEs sur I’huile d’olive extra vierge (HOEV) pendant le
"Retail display"*

4.1. Matériel végétal

L’étude a eté effectuée sur I’huile d’olive de la variété connue sous le nom de
Chemlal. La cueillette des olives a été réalisée en mi-décembre (2014), manuellement autour
d’oliviers adultes. L’extraction de I’huile a été réalisée en janvier 2015 au niveau d’une unité
de trituration traditionnelle située dans la région de M’Cheddellah (W. Bouira). Aprés tri,
pesage, entreposage et lavage, les olives sont broyées avec un broyeur a meules, ensuite la
pate est pressée avec des scourtins, I’huile est centrifugée puis décantée. Les échantillons
d’huiles sont conditionnés dans des bidons (5 L) en plastique fumé, étiquetés et conserves a 4
°C.

Figure 14: Récolte manuelle des olives

4.2. Aromatisation de HOEV par des huiles essentielles

Pour optimiser la dose d’HE a incorporer dans I’HOEV, un test sensoriel préalable a été
éffectué. Cing échantilloins de I’huile d’olive ont été préparés par I’ajout de chaque HE:
HOEV (témoin), HOEV enrichie avec I’HE de laurier (HOEV/L. nobilis), HOEV enrichie
avec I’HE de la sarriette (HOEV/S. montana), HOEV enrichie avec I’HE de lentisque
(HOEV/P. lentiscus), HOEV enrichie avec I’HE d’inule (HOEV/I. graveolens). Six
concentrations de chaque HE ont été ajoutées (0,01%, 0,02%, 0,04%, 0,06%, 0,08%, 0,1%) a
I’HOEV.
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4.3. Analyse sensorielle préliminaire

Le test hédonique a été réalise selon le protocole de I’'UE (Réglement Européen n°
1348/2013) par 15 degustateurs. Les conditions des essais ont été choisies selon la méme
norme, a savoir I’échantillon d’huile a analyser est présenté dans les verres de dégustation a
une température ambiante. Chaque dégustateur a ainsi flairé puis dégusté chaque huile et porté
sur la feuille de profil mise a sa disposition ’appréciation de I’odeur et du gott. Le
responsable de jury, aprés avoir recueilli les feuilles de profil remplies par chacun des

dégustateurs, a contrdlé les appricaitions attribuées pour chaque huile.

4.4. Plan expérimental

Les essais de photo-oxydation ont porté sur des systemes constitués de HOEV
rajoutée d’HE a une concentration de 0,01%. Les échantillons ont éte conservés dans
quatre (4) types d’emballage a savoir le verre transparent (VT), le verre opaque de couleur
marron (VO), polyéthylene téréphtalate transparent (PETT), polyéthyléne téréphtalate opaque
de couleur marron (PETO) (Figure 15). Le témoin (négatif) ne contenant pas d’HE est
prépare pour I’ensemble des échantillons. Ces systemes ont été exposés a une intensité

lumineuse égale a 900 lux.

Figure 15: Différents emballages utilisés

Le systeme utilisé est constitué de deux tubes fluorescents de 92 c¢cm de longueur
(OSTRAM-L40w/19-1, Germany). Les échantillons d'huile a photo-oxyder, contenus dans
des flacons dont I’emballage est différent (VT, le VO, PETT, PETO), ont été placés d’une
maniére horizontale a une distance de 90 cm de la source lumineuse. Une autre série a été
préparée de la méme maniere et conservée dans I’obscurité. Le plan expérimental est illustré

par la Figure 16.
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Figure 16: Plan expérimental
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4.5. Caractéristiques physico-chimiques de ’HOEV durant le "Retail display"
Les méthodes utilisées pour la détermination des caractéristiques physico-
chimiques sont celles décrites dans la norme du Réglement CEE N° 2568/91.

4.5.1. Acidité
L’acidité est la teneur de I’huile d’olive en acides gras libres résultant de I’hydrolyse des
triglycérides et exprimée conventionnellement en acide oléique (g/100g d’huile).
CH,-0-CO-R; CH,-OH HO-CO-R;

| |
CH,-0-CO-R;  +3H,0 —— CH,-OH + HO-CO-R;

| |
CH,-0-CO-R3 CH,-OH HO-CO-R;
La mise en solution d'une prise d'essai dans un mélange de solvants, puis titrage des

acides gras libres présents a I'aide d'une solution éthanolique d'hydroxyde de potassium.

5 g d’huile ont été dissout dans 30 ml du mélange éthanol/éther (v/v), puis titré, en
agitant, avec la solution d’hydroxyde de potassium (KOH) a 0,IN en présence de

phénolphtaléine a 1% dans I’éthanol, jusqu’a virage de I’indicateur (coloration rose).

L’acidité est exprimée selon I’équation suivante:

_ NxVx282.5
Acidité% ~ mx1000 100
V: nombre de millilitres de solution titrée de KOH éthanolique.

N: normalité exacte de la solution titrée de KOH éthanolique.

m: prise d’essai en gramme.

4.5.2. Indice de peroxyde

L'indice de peroxyde (IP) représente la quantité de peroxyde présente dans I'échantillon
exprimée en milliéquivalents d'oxygene actif par kilogramme de produit (mEq O,/kg),
oxydant l'iodure de potassium (KI) avec libération d’iode. L’indice de peroxyde permet

d’évaluer I’état de fraicheur de I’huile.

Le principe repose sur la mise de la prise d'essai en solution, dans un mélange d’acide
acétique et de chloroforme et traiter par une solution d'iodure de potassium. L'iode libéré est

titré avec une Solution de thiosulfate de sodium.
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1g d’huile d’olive est pesé dans une fiole a 0,001 prés et mélangé avec 10 ml de
chloroforme; le tout est agité. 15 ml de d’acide acétique ainsi que 1 ml d’iodure de
potassium sont ajoutés. Le mélange est agité pendant 1 min et laissé reposer pendant 5 min a
I’abri de la lumiere & une température ambiante. 75 ml d’eau distillée sont additionnés, suivi
d’un titrage de I’iode libéré avec une solution de thiosulfate de sodium (Na,S,03) a 0,01N en
agitant vigoureusement et en employant la solution d’amidon (19/100 ml) comme indicateur

jusqu'a disparition de la couleur. Un essai a blanc est effectué simultanément.

L’indice de peroxyde exprimé en milliéquivalent d’O,/kg est calculé selon la formule

suivante:

IP = (V-Vo) » T/m ,1000

V: Volume de thiosulfate de sodium de I’échantillon en ml
Vo: Volume requis pour titrer le blanc en ml

m: Poids de la prise d’essaie en ¢

T: Normalité de thiosulfate de sodium.

4.5.3. Extinction spécifique

Tous les corps gras naturels contiennent de I’acide linoléique en quantité plus ou moins
importante. L’oxydation d’un corps gras conduit a la formation de dienes et de triénes
conjugués. Ces derniers sont a doser dans I’huile d’olive selon la norme REG. CEE n°
2568/91 fixée par la réglementation européenne. Cet examen spectrophotométrique dans

I’ultraviolet peut fournir des indications sur la qualité d’une matiére grasse.

La détermination de I’absorbance a 232 nm et au voisinage de 270 nm permet la
détection des produits d’oxydation des acides gras insaturés, lorsqu’ils ont une structure
diénique conjuguée (exp: hydroperoxyde linoléique Cig: 2) et des produits secondaires
d’oxydation ayant une structure trienique (dans le cas de la présence d’acide gras a trois

double liaisons).

Une prise de 0,25 grammes de I’huile a été dissoute dans 25 ml de cyclohexane.
La lecture des absorbances est effectuée dans une cuve en quartz par apport a celle du
solvant, sur un spectrophotomeétre U.V/Visible. Les valeurs sont exprimées comme extinction

spécifique Eqn™" notée de fagon conventionnelle par K et exprimées comme suit:
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K= A;/CxS

A absorbance a la longueur d’onde £
C: concentration de la solution en mg/100 ml.

S: chemin optique (1cm).

4.5.4. Analyse par chromatographie en phase gazeuse des esters méthyliques d’acides
gras

Les AG sont méthylés par la méthode decrite par Reglement CEE n° 2568/91. Cette
méthode consiste a diluer 0,2 g d’huile d’olive extraite dans 3 ml d’hexane et 0,4 ml de
potasse méthanolique (2N). Le mélange réactionnel est agité au vortex pendant 2 min puis
centrifugé. Une phase supérieure, contenant les esters des acides gras dissous dans I’hexane
et une phase inférieure formée par la fraction de glycérol et les composés mineurs de
I’huile d’olive. 1 pl d’une solution hexanique d’esters méthyliques a été injectée dans un CPG
Appareil du type CP. Chrompack. 9002 équipé d’une colonne de type Stabilwax; longueur 30
meétres, diametre interne de 0,32 mm. L’injecteur était en mode split, ratio 1/50 a la
température de 250 °C. Le gaz vecteur était I’Hélium de debit 1,5 ml/min. Le détecteur a
ionisation de flamme était a 270 °C. La programmation de la température du four était la
suivante: 150 °C pendant 3 min suivi d’une augmentation de 3 °C/min jusqu’a 220 °C (26,3
mim) qui était maintenue constante jusqu’a la fin de I’acquisition (35,3 min). L’identification
des pics a été faite par comparaison des temps de rétention d’esters méthyliques d’acides gras
d’huiles végétales comme I’huile d’olive, I’huile de tournesol et I’huile de palme, injectées

dans les mémes conditions opératoires.

4.6. Dosage des polyphénols totaux

L analyse des composés phénoliques dans I’huile d’olive présente un grand intérét
étant donné que, d’une part, leur réle d’antioxydants naturels et, d’autre part, leur contribution
a la flaveur de I’huile. Le dosage quantitatif des composés phénoliques a été effectué par la
méthode de Folin-Ciocalteu décrite par Gutfinger, (1981) et Singleton et al., (1999).

Dans la premiére étape les composés phénoliques d'huile d'olive ont été isolés par une
extraction d’une solution d'huile (2,5 g) dans I’hexane (5 ml) avec un mélange (de 5 ml) d'eau
de méthanol (60:40; v:v). Le mélange est agité vigoureusement par le vortex pendant 2 min.
Les deux phases ont éte séparées par centrifugation (a 3500 trs/min pendant 10 min), ensuite

1,25 ml de réactif de Folin-Ciocalteu sont ajoutés a I’extrait et le mélange est laissé 3 min
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avant I’ajout de 1 ml de la solution de carbonate de sodium (Na,CQO3) a une concentration de
75g/L. Aprés 30 min d’incubation a I’abri de la lumiere a température ambiante, I’absorbance
est lue a 765 nm. La concentration en composés phénoliques totaux est déterminée en se
référant a la courbe d’étalonnage de I’acide gallique et sera exprimée en mg équivalent

d’acide gallique par kg d’huile d’olive.

4.7. Dosage des pigments

Le dosage des chlorophylles et des caroténoides a éte effectué selon la méthode de
Minguez-Mosquera et al. (1991). Un échantillon de 7,5 g d’HOEV est ajusté a 25 ml avec du
cyclohexane. Le maximum d’absorption a 670 nm renseigne sur la fraction chlorophyllienne,
alors que la fraction caroténoide est détectée a 470 nm. La valeur du ccefficient d’extinction
spécifique appliquée est Eq = 613 pour la pheophytine comme composant majeur des
chlorophylles et E; = 2000 pour la lutéine comme caroténoide majeur. Ainsi le contenu en

pigments est déterminé selon la formule suivante:

Chlorophylle (mg/Kg) = Ag7onm % 10°%/613 x 100 x d

Caroténoides (mg/Kg) = Aszonm % 10%/2000 x 100 x d

A: Absorbance; d: Trajet optique (épaisseur de la cuve 1cm).

4.8.Etude de I’activité antioxydante du complexe HOVE/HE
L activité antioxydante de I’huile d’olive vierge a été évaluée par deux méthodes de
référence : L activité d’inhibition du radical DPPH (2-2-Diphenyl-1-picrylhydrazyl) et le test

ORAC (capacité d’absorption des radicaux oxygénes).

4.81. Activité antioxydante: Test radical DPPH*

Le test du radical DPPH est réalisé selon la méthode décrite par (Kalantzakis et al.,
2006). 1 ml d’huile d’olive dans I’acétate d'éthyle (10%, v/v) est ajouté a 4 ml d'une solution
DPPH (10 M) ensuite le mélange est agité vigoureusement au vortex pendant 10 s. Aprés
une période d’incubation de 30 min a I’abri de la lumiére et de I’oxygene atmosphérique, et a
température ambiante, I’absorbance est lue a 515 nm. Les expériences sont réalisées avec 3

répétitions pour chaque huile.

59




Matériel et méthodes

Le pourcentage de réduction du radical DPPH par I’huile d’olive est calculé selon la formule

suivante:

% [DPPH] red = 100 (1- [DPPH 3o/ DPPH,])

Avec :
s+ DPPHy: Absorbance du témoin (nm), il représente I’absorbance du DPPH au
temps zéro avant I’addition de I’échantillon (HOEV/HE)
+ DPPHg3: Absorbance de I’échantillon testé apres 30 min.

4.8.2 Activité antioxydante: Test radical ORAC

Le test du radical ORAC est réalisé selon la méthode décrite par Dejian et al. (2002).
Ce test consiste en une mesure de la protection exercée par un antioxydant contre I’oxydation
de la fluorescéine. Lorsque la fluorescéine est soumise a I’action oxydante d’un radical libre
2,2’-azobis (2-amidino-propane) dihydrochloride (APPHe), on observe que sa réponse en
fluorescence diminue au cours du temps. La fluorescéine est oxydée par les radicaux libres
provenant de I’APPH et subit une série de transformations qui donnent un produit final non
fluorescent. Dans cet essai, I’AAPH (2,2 -azo-bis -2 amidopropane dichlorhydrate) a été

utilise comme un radical peroxyle générateur et Trolox comme un contréle standard.

Les composés phénoliques de I’huile d'olive ont été isolés par une extraction d'une
solution d'huile (5 g) dans I’hexane (5 ml) avec un mélange de 5 ml d'eau et de méthanol
(60:40; v/v). Les deux phases ont été séparées par centrifugation (a 3500 trs/min pendant 10
minutes) puis différentes concentrations ont été préparées dans le tampon phosphate. Les
solutions de fluorescéine (40 nM et 4 nM), I'AAPH (0,153 M) et de Trolox ont été aussi
préparées dans le tampon phosphate. Les dosages ont été effectués dans des plaques a 96
puits de fluorescence de polystyrene spécifique pour le fluorimétre (Biotek) (Annexe 1). Les
mélanges réactionels consistaient en 0,266 ml de tampon phosphate, 33 pL de Trolox, 33 pul
de I’huile d’olive et de 0,2 ml de la solution fluorescéine a 40 nM. La plaque est incubée a 37
°C dans le fluorimetre a plaques, apres 30 mn on rajoute I’APPH. Les résultats sont traités par
SOFTWARE GEN 5.2.1.

4.9.Test d’accélération d’oxydation (Oxitest)
Le test est trés utilisé pour évaluer la qualité des huiles et des graisses alimentaires en
évaluant de facon rapide et simple, la stabilité et la durabilité de produits. L’appareil utilisé

est le «Oxitest» (voir Annexe 2), la spécification du temps d’induction au test «Oxitest»,
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exprimé en heure (h), correspond au temps pendant lequel la matiére grasse a résisté a un

stress oxydatif.

Le principe du test consiste a vieillir prématurément les matiéres grasses par
décomposition thermique a une température et une pression bien déterminée. Une prise
d’essai de 5 g d’huile est placée dans deux blocs de chauffage de «oxitest», la température

est maintenue a 90 °C, la pression est réglée a 6 bar.

4.10. Analyse des composés phénoliques de I’huile d’olive par la Chromatographie
Liquide a Haute Performance (CLHP)

Les composés phénoliques d'huile d'olive ont été isolés par une extraction d'une solution
d'huile (5 g) dans hexane (5 ml) avec un mélange (de 5 ml) d'eau de méthanol (60:40; v/v). Le
mélange a été agité vigoureusement par le vortex pendant 2 min. Les deux phases ont été
séparées pendant 10 min par centrifugation a 3500 trs/min. L'extrait final a été filtré avec un
papier filtre dont le diametre des pores est 0,45 um (Minisart, Sartorious, and Goettingen,

Germany), ensuite 20 pl de I'extrait filtré a été injecté dans I’appareil CHLP.

L’analyse des composés phénoliques a été réalisée par Chromatographie Liquide Haute
Performance (CLHP) a détecteur de diodes (UV/VIS) au niveau d’Institute of Oenology and
Food Engineering, Universita Cattolica Sacro Cuore, Italy. La séparation est faite dans une
colonne C18(; avec un débit d’injection de 1ml/min. Les composés phénoliques ont eté
quantifiés a 280 nm. La quantité des composés phénoliques a été calculée a partir d’une
courbe d’étalonnage pour chaque composé. Les conditions opératoires sont présentées dans
le Tableau 5:

Tableau 5: Conditions opératoires d’CLHP utilisées pour I’analyse des composés
phénoliques dans I’huile d’olive

model d'CLHP MD2010plus JASCU)
Détecteur détecteur de diodes (UV/VIS
Colonne 250 x 2.4 um/5 pMc18(2) 100A
Elution 1 ml/min
Volume d’injection 20 pl
longueur d'onde 280-340

5. Analyse statistique
La significativité des différences des résultats obtenus lors de I’évaluation de I’effet de

I’aromatisation par des huiles essentielles (de la sarriette, et de laurier) et d’emballage (PET
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et le verre) sur la stabilité photo-oxydative de I’huile d’olive vierge pendant le stockage par

une analyse de variance (ANOVA) a un ou a trois facteurs effectuées sur le logiciel

Statistica 6.00 avec un seuil de signification fixé a 5%.
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Résultats et discussion

1. Composition chimique des HEs

1.1. Composition chimique de I’HE de L. nobilis
La composition chimique de I’HE de laurier est illustrée par le chromatogramme de la

Figure 17 et les composés identifiés sont reportés dans le Tableau 6.

Abundance

TIC: ENSA1.D\data.ms
2800000/

2600000/ Laurier
2400000
22000001
2000000/
1800000
1600000
1400000+
1200000
1000000/

800000

600000/

4000001

2000007‘ A DMJJ‘M ; AML‘J“ Ud st

I . L e L A
10.00 20.00 30.00 40.00 50.00 60.00 70.00 80.00

Time--=>

Figure 17: Chromatogramme CPG/SM de I’HE de laurier

L’analyse de I’HE de L. nobilis par CPG/MS a permis d’identifier 45 composés
représentant environ 99,46% de la somme totale des aires des pics des chromatogrammes, ou
les monoterpénes oxygénés occupent la premiere place (73,19%) suivis des monoterpenes
(24,46%) puis les  hydrocarbures sesquiterpéniques (1,63%) et les  hydrocarbures

sesquiterpéniques oxygéneés (0,10%).

Cette huile est caractérisée par 1,8-cinéole comme composé majoritaire (39,69%), de
I’acétate de terpényle (14,21%), de sabinene (10,05%), a-terpinéne (6,72%) et linalol (6,08%)
(Tabeau 6). Cette composition chimique est similaire de celle de I’HE étudiée par Da Silveira
et al. (2014) et Ouibrahim et al., (2015) qui ont identifié le 1,8-cinéole comme molécule
majoritaire (35,50 et 36,31%, respectivement).
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Tableau 6: Composition chimique de I’HE de L. nobilis

n° Constituants TR* (min) IR** (%) Type Formule
1 a-thujéne 9,73 925 0,53 MT CioHis
2 o-pinéne 10,19 939 6,72 MT CioHi
3 Camphéne 10,97 945 0,60 MT CioHis
4 Sabinéne 12,70 973 10,05 MT CioHi
5 f-pinéne 12,85 978 4,26 MT CuoHie
6 B-myrcéne 13,76 995 0,67 MT CuoHie
7 a-phellandréne 14,57 1007 0,18 MT CioHis
8 d3-caréne 14,93 1010 0,20 MT CuoHie
9 a-terpinéne 15,46 1014 0,36 MT CioHis
10 p-cyméne 16,05 1026 0,15 MT CioHua
11 1,8-cinéole 16,87 1029 39,69 MO C1oH150
12 cis- B-ocimene 17,14 1039 0,20 MT CuoHie
13 trans- B-ocimene 17,80 1042 0,38 MT CuoHie
14 y-terpinéne 18,45 1045 0,73 MO CuoHie
15 trans-sabinéne hydrate 19,26 1050 0,19 MO C1oH10
16 a-terpinolene 20,47 1063 0,16 MT CioHis
17 4- thujanol 21,56 1078 0,10 MO C1oH10
18 Linalol 22,00 1080 6,08 MO C1oH150
19 2-cyclohexen-1-ol 23,16 1089 0,08 Autres CesH100
20 Cis- sabinene hydrate 24,50 1101 0,07 MO CioH10
21 Camphore 26,40 1111 0,12 MO C1oH10
22 Fenchol 26,58 1126 0,26 MO C1oH1s0
23 terpinene-4-ol 27,27 1182 2,95 MO C1oH1O
24 Propanoate de linalyle 28,41 1190 2,44 MO C1oH150
25 Estragol 28,62 1195 0,06 MO C1H1,0
26 Cis- géraniol 30,83 1227 0,11 MO C1oH10
27 Acétate de linalyle 32,50 1254 0,11 MO C12H%0,
28 Acétate de bornyle 34,42 1285 0,38 MO C12H%0,
29 2-undecanone 35,18 1297 0,09 MO CuH»0
30 & —terpinylacétate 36,61 1347 0,56 MO C12H%0:
31 Acétate de terpényle 39,11 1357 14,21 MO CioHis
32 Eugénol 39,84 1367 1,34 MO C10H120;
33 f-elemene 41,50 1394 0,30 ST CisHz
34 Méthyl eugénol 42,86 1409 3,70 MO C1H110;
35 Caryophylléne oxide 43,14 1426 0,52 ST CisHa
36 a-caryophylléne 45,27 1459 0,06 ST CisHa
37 Germacrene d 46,99 1486 0,06 ST CisHz
28 Germacrene b 47,94 1556 0,12 ST CisHz
39 f3-cubebéne 49,05 1386 0,05 ST CisHz
40 d-cadinéne 49,59 1526 0,09 ST CisHz
41 cis-a-bisabolene 50,78 1540 0,06 ST CisHz
43 Elemicine 51,88 1552 0,07 STO C12H1603
44 B-caryophylléne 53,10 1600 0,37 ST CisHa
45 b-eudesmol 57,12 1654 0,03 STO CisH»0
Total 99,46%
Monoterpénes oxygénés (MO) 73,19%
Monotérpénes (MT) 24,46%
Sesquiterpénes (ST) 1,63%
Sesquiterpénes oxygénés (STO) 0,10%
Autres 0,08%

TR*: Temps de Rétention; IR**: Indice de Rétention
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Mediouni Ben Jemaa et al. (2012) ont démontré que les principaux composes
communs des HEs de laurier provenant d’Algérie, de Tunisie et du Maroc sont le 1,8-
cinéole et le linalol. Cependant Bonou et al. (2016), ont signalé que I’eugénol (42,50%) le
myrcéne (28,09%) sont les constituants majoritaires de I’HE de laurier de Porto-Novo
(Benin).

Marzouki et al. (2009) ont également signalé que les HEs de L. nobilis cultivé en
Tunisie et en Algérie n'ont pas révélé de différences dans leur composition chimique.
En outre, Ozcan et Chalchat, (2005) ont indiqgué que la variation quantitative et

qualitative des HEs de L. nobilis concerne principalement les composés mineurs.

Snuossi et al. (2016) ont souligné que I’HE provenant de Grombalia (Tunisie) est
caractéerisée par 1,8-cinéole (56%), o-terpinyl acétate (9,0%), 4-terpinéol (5,2%),
methyleugénol (3,6%), sabinéne (3,5%) et a-pinéne (3,2%) . Les mémes constituants ont été
identifiés dans I’HE de laurier  provenant de Campania (ltalie)  mais une variation
quantitave a été observée. Caputo et al. (2017) ont signalé que I’HE de laurier provenant de
Campania (Italie) est riche 1,8-cinéole (31,9%), sabinene (12,2%), linalol (10,2%) o-terpinyl
acétate (5,9%), o-pinéne (5,8%), a-terpinéol (3,3%), methyl-eugénol (3,3%), neoiso-
isopulégol (2,5%), eugénol (1,6%), B-pinéne (1,4%), et y-terpinéne (1,0%).

La composition chimique des HEs est influencée par des facteurs génétiques,
mais également des facteurs géographiques, bioclimatiques et par les conditions de récolte et
de stockage de la plante (Hussain et al., 2008; Anwar et al., 2009); ainsi que par la partie de
la plante (feuilles, fruit, racines...). Selon Fidan et al. (2019), ’'HE du fruit de laurier est
composée de 1,8-cinéole (33,3%), a-terpinyl acétate (10,3%), a-pinéne (11,0%), S-eleméne
(7,5%), sabinéne (6,3%), B-phellandréne (5,2%), bornyl acétate (4,4%), et camphéne (4,3%);
tandis que celle des brindilles est caractérisée par 1,8-cineole (48,5%), a-terpinyl acétate
(13,1%), methyl eugénol (6,6%), p-linalol (4,8%), S-pineéne (3,4%), sabinéne (3,3%) et
terpinéne-4-ol (3,3%). L’HE issue des feuilles de laurier de la méme espece provenant de la
Bulgarie est riche en 1,8-cinéole (41,0%), o-terpinyl acétate (14,4%), sabinéne (8,8%),
methyl eugénole (6,0%), g-linalol (4,9%), et a-terpineol (3,1%).

1.2. Composition chimique de I’HE de Satureja montana
La composition chimique de I’huile essentielle de la sarriette est représentée par le

chromatogramme de la Figure 18 et les composés identifiés sont reportés dans le Tableau?.
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De I’analyse de ce tableau, il en ressort que les principaux constituants de I’HE de S.
montana représentent 74,54% de la composition chimique totale. Il s’agit de thymol
(28,36%), carvacrol (17,45%), p-cymene (10,91%), trans-Caryophyllene (5,54%), y-terpinéne
(5,03%), géraniole (4,5%) et linalol (2,75). Cette HE est dominée par les monoterpénes
oxygenés (54,64%), suivi des monoterpenes (33,97%), puis les sesquiterpéniques (2,44%) et
les sesquiterpenes oxygenés (1,08%).

Abundance

TIC: ENSA4.D\data.ms
3200000

3000000 )
Sarriette
2800000
2600000
2400000
2200000
2000000
1800000
1600000
1400000
1200000
1000000
800000
600000

400000

200000 L
L,

ST

e B A B o
10.00 20.00 30.0040.00 50.00 60.00 70.00 80.00 90.00100.00

Time-->

Figure 18: Chromatogramme CPG/SM de I’HE de la sarriette
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Tableau 7: Composition chimique de I’HE de S. montana

N° Constituants TR* RI** (%0) Type Formule
(min)
1. U.'thUjéne 9,723 921 0,44 MT C1oH16
2. a-pinene 10,103 926 0,68 MT CioH1s
3. Campheéne 10,966 957 0,42 MT CioH1s
4, 1-Octen-3-ol 13,405 962 0,72 Autres | CgH;60
5. B-myrcene 13,766 990 0,81 MT CioH1s
6. a-terpinéne 15,453 | 1020 1,03 MT CioH1s
7. p-cymene 16,316 | 1026 | 10,91 MT CioH16
8. B-phellandréne 16,455 1044 1,08 MT CioH1s
9. -ocimeéne 17,072 | 1052 0,74 MT CioH1s
10. y-terpinene 18,590 1057 5,03 MT CioHis
11. Cis-sabinéne hydrate 19,318 | 1058 0,72 MO C1oH150
12. Linalol 21,925 | 1104 2,75 MO C1oH180
13. L-menthone 25,285 | 1148 0,47 MO C10H200
14. Bornéol 26,528 | 1167 1,95 MO C10H150
15. a-terpinéol 27,232 | 1190 1,36 MO C10H180
16. Carvacrol méthyl-éther 31,791 | 1263 1,09 MO C11H160
17. Pulégone 32,292 - 1,99 MO C10H160
18. Géraniol 33,989 | 1272 4,50 MO C10H150
19. Néral 34,750 1242 0,47 MO Ci10H160
20. Thymol 37,020 | 1280 | 28,36 MO C1oH140
21. Carvacrol 37,666 | 1297 | 17,45 MO C1oH140
22. Acétate de géranyle 41,285 | 1440 0,64 MO C12H200:
23. Trans-Caryophylléne 43,382 - 5,54 ST CisHos
24, Aromadendrene 44,423 1449 0,52 ST CisHos
25. B-blsabolene 48,842 1540 0,89 ST Cis5Ho4
26. Oxyde Caryophyllene 53,170 | 1600 1,99 STO C15H24,0
Total 92,55%
Monoterpénes (MT) 21,14%
Monoterpénes oxygénés (MO) 61,75%
Sesquiterpenes (ST) 6,95%
Sesquiterpenes (STO) 1,99%
Autres 0,72%

TR*: Temps de Rétention; IR**: Indice de Rétention
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Les mémes constituants ont été deja indiqués dans I’HE de S. montana originaire
d’Albanie analysée par De Oliveira et al. (2012) mais des différences quantitatives ont été
observées. Ces auteurs ont montré que I’HE de S. montna originaire d’Albanie est riche en
thymol (28,99%), p cymeéne (12%), linalol (11%) et carvacrol (10,71%). Le méme résultat a
été indiqué par Prieto et al. (2007) pour I’HE originaire d’Italie. Cependant Slavkovska et al.
(2001) ont révélé que I’HE de S. montana originaire de la Serbie est caractérisee par sa
richesse en linalol (22,8%) et p cymene (12%) alors que le thymol ne représente que 0,7%
de la composition chimique totale de cette huile. Selon Arab et al. (2014) I’HE de S. montana
originaire d’Algérie (Tizi-Ouzou) est de chemotype carvacrol (20,85%). Le méme résultat a
été signalé par Trifan et al. (2015) et Nemati et al. (2018). Ces auteurs ont noté que les HEs
de S. montana d’lran et de la Romanie sont dominées par le carvacrol avec des valeurs de
83,4 et 63,40% respectivement.

Au cours d’une étude sur I’HE de la méme espéce, Mirjana et al. (2004) ont montré que
la composition chimique de S. montana est influencée par I’origine géographique. En
Yougoslavie, de grandes variabilités qualitative et quantitative a été observée dans la
composition chimique de I’HE de Satureja montana provenant de cing régions différentes
(Stanic et al., 1991).

1.3. Composition chimique de I’HE de Pistacia lentiscus

La composition chimique de I’HE de lentisque est illustrée par le chromatogramme de

la Figure 19 et les composés identifiés sont reportés dans le Tableau 8.

Les 23 composés identifiés correspondent a une teneur de 90,07% de I’ensemble de
I’HE obtenue. Nous remarquons une dominance des hydrocarbures monoterpéniques
(66,95%) et des monoterpénes oxygenés (14,88%), suivis des hydrocarbures

sesquiterpéniques (6,52%) et des sesquiterpenes oxygénés (1,22%) (Tableau 8).

Cette HE est a majorité monoterpénique (81,01%), avec une prépondérance de o pinéne
(19,86%), limonene (13,10%) et du B-myrcene (12,13%), suivis du p-cymeéne (9,59)%,
terpinéne-4-ol (6,98%), B-pinéne (6,11%), a-terpinéol (4,09%). Ces mémes composes ont été
identifiés dans les HEs de P. lentiscus provenant de différentes régions d’Italie (Barra et al.,
2007). Ces auteurs ont montré que ces HEs contiennent I’a pinéne (14,8-22,6%), B-myrcéne
(1-19,4%), p-cyméne (1,6-16,2%), terpinéne-4-ol (14,2-28,3%).
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Figure 19: Chromatogramme CPG/SM de I’HE de lentisque

Tableau 8: Composition chimique de I’HE de Pistacia lentiscus

N° Constituants TR* IR** % Type Formule
1 Tricycléne 9,46 923,2 0,55 Autres CioHis
2 a-pinéne 10,39 936,1 19,86 MT CloH4g
3 Campheéne 11,07 950,3 3,63 MT CioHis
4 B-pinene 12,82 977,7 6,15 MT CioHis
5 B-myrcene 14,00 989,2 12,10 MT CioHis
6 a-phellandréne 14,62 1004,1 0,50 MT CyoHys
7 p-cymene 16,33 1024,3 9,60 MT CioHua
8 Limonéne 16,61 1029,5 13,10 MT CioH1s
9 cis B-ocimeéne 17,78 1047 0,61 MT CioHis
10 y-terpinéne 18,45 1059,7 0,77 MT CioHis
11 a-terpinoléne 20,48 1086,9 0,58 MT CioHis
12 Isovalerate d’isopentyle 21,83 1103,6 0,65 MO CioH20,
13 Terpinene-4-ol 27,40 1177,1 6,98 MO C1oH150
14 a-terpinéol 28,52 1189,7 4,09 MO C1oH150
15 Acétate d’endobornyle 34,52 1283,5 2,47 MO C12Hy00,
16 Acétate de myrtenyle 37,20 1328,6 0,69 MO CioH150,
17 trans-Caryophylléne 43,24 1420,1 3,27 ST CisHos
18 a-humuléne 45,30 1453,1 0,63 ST CisHos
19 a-amorphéne 46,78 1482,4 0,50 ST CisHos
20 a-muuroléne 48,24 1498,3 0,57 ST CisHos
21 §-cadinéne 49,68 1523,2 1,55 ST CisHos
22 Oxyde de caryophyllene 53,17 1580,6 1,22 STO C5H2,0
Total 90,07%
Monoterpénes (MT) 66,90%
Monoterpénes Oxygénés (MO) 14,88 %
Sesquiterpénes (ST) 6,52%
Sesquiterpénes Oxygénés 1,22%
Autres 0,55%

*TR: Temps de Rétention; **IR: Indice de Rétention
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En effet, Negro et al. (2015) ont montré que le profil chimique de 21 échantillons de P.
lentiscus de différentes régions d’Italie est tres variable. Quatre chymotypes ont été identifiés:
terpinéne-4-ol/a pinéne, B-caryophyléne/cadinéne/a pinéne, B-Myrcene/cadinéne/ a-pinene.
C’est le cas aussi pour I’HE P. lentiscus de I’Algérie (Romani et al., 2002). Amhamdi et al.
(2009) ont montré que I’HE de Pistacia lentisus du Maroc est dominée par le myrcene
(39,2%). Cependant terpinene-4-ol (17,3-34,7%) est le constituant principal de I’HE Pistacia
lentisus provenant de deux régions d’Algérie (Benyoussef et al., 2005).

1.4. Composition chimique de I’HE d’Inula graveolens

La composition chimique de I’HE d’inule est illustrée par le chromatogramme (Figure

20) et les composés identifiés sont reportés dans le Tableau 9.
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Figure 20: Chromatogramme CPG/SM de I’HE d’inule
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Tableau 9: Composition chimique de I’HE d’Inula graveolens

N Constituants TR* IR** % Type Formule
° (min)
1 Santoline 8,649 907,4 0,55 MT CioH1s
2 a-pinéne 10,095 936 0,25 MT CioHi6
3 Campheéne 11,088 950,3 7,11 MT CioH1s
4 B-pinéne 12.702 977 0,85 MT CioH1s
5 | 2-Oxabicyclo[2.2.2]oct-5-ene, 1,3, 13,671 - 2,62 MO CqoH415O
3-triméthyle
6 Yomogi alcool 14,553 996,3 0,04 MO C1oH150
7 P- Cyméne 16,013 1024,3 0,14 MT CioHy
8 Limonene 16,249 1029 0,87 MT CioH1s
9 | 2,7-dimethyl-4(E),6-octadiéne-2-ol 17,001 - 0,09 Autres | CH,=CHCH,CH=C(CH)
10 Camphore 24,462 1143,4 0,19 MO CmIEIlGO
11 Meéthyle-2-buten-1-ol 25,011 0,20 MO CyoH10
12 Bornéol 27,146 1166,2 27,98 MO C1oH130
13 Terpene-4-ol 27,387 1177,1 0,23 MO C1oH150
14 p-fenchole terpéneole 28,472 1189,7 1,41 MO C1oH1s0
15 Trans-p-menth-2-en-1,8-diol 28,717 - 0,22 MO C1oH150,
17 Méthyle ether de thymol 31.156 1234,3 0,35 MO C11H460
18 Acétate de I-Bornyle 35,224 1283,5 44,61 MO C1H502
19 Thymol 36,332 1290,1 0,05 MO C1oH10
20 Acétate de trans-carvyle 38,115 1336,6 0,20 MO CioH1505
21 Acétate de neryle 39,846 1362,9 0,05 MO C1oH502
22 Trans-Caryophylléne 43,185 1420,1 1,31 ST CisHos
23 1-Phenyl-1,2-propanedione 45,104 - 0,51 Autres CyHgO,
24 Aromadendréne 45,687 1440,6 0,20 ST CisHo
25 a-muuroléne 46,270 1498,3 0,11 ST CisHos
26 ¥-cadinéne 49,104 1513,3 0,53 ST CisHyg
27 &-cadinene 56,772 1532,2 1,75 ST CisHy
28 Oxyde caryophylléne 63,490 1580,6 0,06 STO CisH20
29 Patchoulane 69,721 - 0,16 STO C5H240
Total 92,64%
Monoterpénes(MT) 9,77%
Monoterpénes oxygénés(MO) 78,15%
Sesquiterpénes (ST) 3,90%
Sesquiterpénes Oxygénés 0,22%
Autres 0,60 %

TR*: Temps de Rétention; IR**: Indice de Rétention

totale de cette HE. Cette huile est

La CG/MS a permis d’identifier 29 composés, représentant 92,64% de la composition

essentiellement

riche en monoterpénes oxygenés

(78,15%). Elle renferme de I’acétate de bornyle (44,61%) et de borneol (27,98%) en quantités
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appréciables, formant ainsi 72,59 % de la composition globale; elle renferme aussi en quantité
moins importante de camphene (7,11%), du &-cadinene (1,75%), de trans-caryophyllene
(1,31%) et du B-fenchol terpinéol (1,14 %) (Tableau 9). Ces résultats concordent avec ceux
de Blanc et al. (2004).

Les mémes constituants ont été identifiés dans I’HE de I. graveolens originaire d’Iran
mais une différence en teneur a été remarquée (Mirza et Ahmadi, 2000). Ces auteurs ont
signalé que [I’espece d’lran est composée principalement de bornéol (60,7%), B-
caryophyllene (8,3%) et de I’acétate de bornyle (6,8%). Cependant Berhail Boudouda et al.
(2013) ont montré que I’HE d’l. graveolens cueillie en Algérie et obtenue par
hydrodistillation est caractérisée par la présence d’acétate d’isobornyle (50,8%), bornéol (18,3
%) et de t-cadinol (6,2%).

Petropoulou et al. (2004) qui ont travaillé sur la méme espece provenant de Gréce ont
signalé qu’epi-a-cadinol est le composé majoritaire (30,2%). Tandis que Boudkhili et al.
(2011) ont signalé que le bornéol est le composé majoritaire (7,6%) de I’HE d’l. graveolens

provenant du Maroc

En Jordanie, une grande variabilité qualitative et quantitative a été observée, selon
I’étude de Bakeer, (2009), I’'HE I’l. graveolens était caractérisée par la dominance des
monoterpenes oxygénés dont le pourcentage augmentait selon la période de collection (de
86,5% en aolt a 93,7% en janvier). Simultanément, le pourcentage dhydrocarbures
sesquiterpéniques et de monoterpéne ont été réduits de 2,9% a zéro et de 4,4% a 1,6%,
respectivement. Cependant, I’Acétate de bornyle était le composant principal durant tout le

cycle végétatif.

Plus de 20 composes ont été identifiés dans . graveolens d’Iran. Les constituants
majeurs se sont révélés étre le 1,8-cinéol (54,89%), P-cymeéne (16,20%), B-pinene (6,94%) et
bornéol (5,44%) (Aghel et al., 2011).

2. Evaluation de I’activité antioxydante des HEs: Méthode DPPHe
Afin d’estimer I’activité antioxydante des HEs de Laurus nobilis, Satureja montana,
Pestacia lentiscius et d’Inula graveolens, le test de piégeage du radical DPPHe a été effectué

et les résultats obtenus lors de ce test sont comparés avec I’ant-ioxydant synthétique BHT
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(témoin positif). L’évaluation de I’activité de piégeage du radical DPPHe par les HEs et le

BHT sont résumés dans le Tableau 10.

Tableau 10: Activité de piégeage du radical DPPHe par les HEs testées

concentration Activité de piégeage du radical DPPHe (%0)
(mg/L) L.nobilis  S.nontana  P.lentiscus . graveolens BHT
10 1993 +0,76 17,16 £0,79 12,07 £0,12 9,46 £0,33 31,40 £0,70
20 39,96 £0,72 31,86 £0,10 2542 £0,24 18,86 £0,55 42,14 +0,48
50 81,09 £0,92 55,08 +0,30 50,69 +£0,87 37,20 £0,28 62,49 +0,69
100 91,38 £0,34 71,33 £0,33 12,84 £0,08 55,80 £0,42 73,15 £0,85
1Cs 24,73 £0,42 40,86 £0,47 50,78 £1,52 84,15 +1,18 27,99 +0,66

ICsp: Concentration inhibitrice de 50% des radicaux

Le Tableau 10 montre que I’activité de piégeage du radical DPPHe par les HESs est
proportionnelle a la concentration utilisée. L’activité de piégeage du radical DPPHe par I’HE
de laurier est nettement plus importante que celle des autres HEs quelque soient les

concentrations considérées.

De I’analyse de ce tableau, il en ressort qu’ a des concentrations variant de10 a 50 mg/L
, le pouvoir du piégeage du radical DPPH par I’HE de laurier augmente assez rapidement
d’une valeur de 19,93% pour une dose de 10 mg/L a une valeur de 81,09 % pour une dose de
50 mg/L. Au dela de 20 mg/L une augmentation relativement considerable de I’activité de
réduction du DPPH a été observée, avec des valeurs qui dépassent celles du BHT, dont la
valeur moyenne maximale est de 91,38 pour une concentration de100 mg/L. La détermination
de la concentration inhibitrice de 50% des radicaux libres (ICsy) montre qu’une concentration
moyenne de 27,80 + 0,26 mg/L du BHT permet la neutralisation et la stabilisation de la
moitié des radicaux libres présents dans le milieu; tandis que huile étudiée montre une
concentration plus faible (24,73 % 0,24 mg/L). Des études similaires réalisées par Polieto et
al. (2007) ont démontré le potentiel antioxydant de I’HE de L. nobilis de la Croatie. L’activité
de réduction du radical DPPH était de 89,60%. Ozcan et al. (2010) ont révélé les mémes
résultats; ces auteurs ont noté une bonne activité de réduction du radical DPPH (94,65%)
pour I’HE de L. nobilis originaire de la Turquie. Selon la littérature scientifique, I’activité
antioxydante de cette HE est due probablement aux composés majoritaires tels que le 1,8-
cineol (Maestri et al., 1997). Elle peut étre aussi attribuée aux composés minoritaires qui
peuvent interagir d’une facon synergique pour créer un systéeme efficace vis-a-vis des

radicaux libres (Sidi Boulenouar et Ziane, 2003). La présence de l'eugénol, méthyl eugénol,
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elemicine méme a faible concentration dans I’HE de laurier étudiée (1,34, 3,7 et 0,07%,
respectivement), peuvent expliquer I’activité de piégeage du radical DPPHe. Ceci a été
veérifié par certains auteurs (Damien et al., 2003; Sonavane et al., 2002; Park et al., 2003).
Dans une étude antérieure, I’HE de L. nobilis originaire d'EI Kala (Algérie) avec
prédominance de 1,8 cinéol (36,31%) a montré une activité antioxydante élevée avec un ICs
= 1,55 + 0,24mg/ml (Ouibrahim et al., 2015). Olfa et al. (2011), ont travaillé sur I’activité
antioxydante de laurier noble provenant de la Tunisie en séparant les différents organes
(feuille, racine et tige), et ont trouvé que I’activité antioxydante mesurée par le test DPPH
exprimé en terme d’ICso de I’huile essentielle extraite de feuilles de laurier a été faible
(213pg/ml).

L’HE de S. montana possede une activité antioxydante notable, mais elle est moins
efficace que celle du BHT dont I’ICs est de 27,99 + 0,66 mg/ml. L’ICs, de I’HE de S.
montana a été estimé a 40,86 =+ 0,47 mg/ml. Cavar et al. (2008) ont noté que I’HE de S.
montana de la Croatie s’est révélée la plus efficace vis-a-vis du radical DPPHe avec un ICs
de 5,49 * 0,26 mg/ml. En ce qui concerne I’huile essentielle testée, I’activité antioxydante
observée peut étre attribuée a la présence de thymol (28,36%), carvacrol (17,45%), et p-
cymene (10,91%) qui sont des composes majoritaires de I’huile essentielle étudiée et qui
possedent une forte activité antioxydante d’aprés Aeschbach et al. (1993) et Prieto et al.
(2007). Les HEs de S. montana d’Iran et de la Romanie qualifiées par les auteurs d’excellents
antioxydants, avaient des valeurs d’ICsy respectives de 243,0 + 4,3 et 32,42 + 0,459 pg/mL
(Trifan et al., 2015; Nemati et al., 2018).

L’1Cso obtenu pour I’HE de P. lentiscus est de 50,78 + 1,52 mg/L. Cette valeur est
supérieure acelle du BHT (27,99 + 0,66 mg/L; Tableau 10). Barchouch et al. (2015) ont
signalé des valeurs d’ICs, de 60 et 110 pg/ml en étudiant I’effet antioxydant de I’HE de P.
lentiscus de la Tunisie. En effet, Arab et al. (2014) ont démontré qu’une concentration en HE

de P. lentiscus = 0,2 mg/ml a pu réduire de 40% le radical DPPHe.

Par ailleurs, les travaux réalisés sur cette méme espéce ont révélé que I’HE de lentisque
posséde une activité antioxydante considérable (Hamiani et al., 2016). Negro et al. (2015) ont
montré dans leur étude menée sur I’HE de lentisque de différentes régions d’ltalie que

I’activité de réduction du DPPH par cette huile varie entre 21 a 35%.
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L’activité de piégeage du radical DPPHe par I’HE de I. graveolens est donnée dans le
Tableau 10. De I’analyse de ce tableau, il en ressort que une concentration de 100 mg/L a
bien réduit de radical DPPH (73,15%). Par contre Mahboubi, (2011) a montré que pour une
concentration = 10 ul d’huile de cette méme espéce, I’activité de piégeage de radical DPPHe
était de 32,3%.

La détermination des ICsy des différentes HEs et du BHT permet de conforter
I’ensemble de nos observations. Etant donné que les plus faibles valeurs d’1Cs indiquent les
plus grandes activités antioxydantes, on peut conclure que I’HE de laurier possede de loin la
plus forte activité (ICso = 24,73 mg/L), suivi par le BHT et la sarriette (ICso = 27,99 mg/L
et 40,86 mg/L, respectivement), puis lentisque (50,78 mg/L) et I’inule (ICso = 84,15 mg/L).

Des études similaires menées sur des huiles essentielles de différentes plantes dans
différentes régions du monde ont attribué ces différences d’activités antioxydantes a la
composition chimique de ces dites huiles (Wang et al., 2008; Oke et al., 2009; Djenane et al.,
2012; Djenane, 2015). La teneur ainsi que la nature des composés majoritaires semblent donc

déterminantes de I’intensité de piégeage du radical DPPHe.

3. Caractéristiques initiales de ’'HOEYV étudiée

Les caractéristiques initiales de I’huile d’olive étudiée sont récapitulées dans le Tableau
11.

Sur la base de I’acidité, I’huile d’olive de la variété Chemlal analysée dans cette étude
semble se classer dans la catégorie « Huile d’olive vierge extra» puisque la teneur en acide
gras libre des échantillons analysés est inférieure de 0,8% (Reglement Européen (CEE)
n°1348/2013), ainsi, cette huile a montré un K,3,(2,23), K70 (0,14) et un indice de peroxyde
(2,5) les plus faibles.

Les teneurs en caroténoides (1,55 mg/Kg) et en chlorophylles totales (2,60 mg/Kg)
obtenues pour cette HOEV pourraient nous renseigner sur la maturité des olives utilisées pour
I’extraction de I’huile d’olive. Borello et Domenici, (2019) ont démontré que la teneur en
pigments dans I’huile d’olive dépend d’un certain nombre de facteurs, tels que, la variété, la
période de récolte des olives, et I’origine géographique. Cependant, une teneur plus élevée en
composés phénoliques de I’OHEV étudiée a été observée, ce parametre est influencé par les

facteurs agronomiques, les systémes d’extraction et la variété (Lavelli et al., 2006; Méndez et
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Falqué, 2007). Selon Del Monaco et al. (2015), la composition phénolique de I’huile d’olive
est tributaire de I’altitude de la région de production; a une altitude de 300 m, la teneur en
composés phénoliques de la variété Lavagnina est de I’ordre de 1030 + 14 mg/Kg tandis

que cette teneur est plus faible a 50 m d’altitude (290 + 35 mg/Kg).

Tableau 11: Caractéristiques initiales de I’huile d’olive étudiée

Les caracteristiques physicochimiques

Acidité (%) 0,28 +0,01
Indice de peroxyde (meqO./kg) 2,50 £0,21
Koz 2,23 +£0,07
K270 0,14 +0,00
La composition en acides gras (%)
Acide myristique C14:0 0,01
Acide palmitique C16:0 15,08
acide palmitoléique Cy¢:1 2,05
Acide heptadécanoique C 17:0 0,10
Acide heptadécénoique Cq7:1 0,09
Acide stéarique Ci5:0 2,37
Acide oléique Cyg:1 61,69
Acide linoléique Cig5:2 16,70
Acide linolénique Cg:3 0,98
Acide arachidique Cy:0 0,49
Acide gadoléique Cy:1 0,30
AGS 18,05
AGI 81,81
AGMI 64,13
AGPI 17,68
Composition en pigments (mg/Kg)
Caroténoides 1,55 +0,02
Chlorophylles 2,60 £0,07
Composition phénolique (mg/Kg) et I'activité antioxydante (%o)

Composés phénoliques 1036,72 +0,26
Activité antioxydante (DPPH) 95,45 +0,28

Ces mémes auteurs ont noté des différences significatives dans la teneur en polyphénols
entre les variétés Italienne Taggiasca (490 +18 mg/Kg) et Dilarino (218 + 0, 69 mg/Kg).
L’huile analysée dans cette étude est caractérisée par sa richesse relative en acides linoléique
et palmitique et par leur faible teneur en acide oléique, contrairement aux huiles espagnoles
(Gémez-Alonso et al., 2007; Guil-guerrero et Urda-Romacho, 2009).
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L huile d’olive étudiée est de type insaturé (81% d’acides gras insaturés) et peut étre
classée dans la catégorie oléique/linoléique, cette forte proportion en acides gras insaturés lui
confére des propriétés bénéfiques pour la santé. Elle est composée majoritairement d’acides
oléique (61,69%), linoléique (16,78%) et palmitique (15,08%). Ces résultats concordent avec
ceux d’Issaouia et al. (2019). Ces auteurs ont signalé que I’huile d’olive Tunisienne de la
varieté " Chemlali" est composée de 61,57% d’acide oléique, 16,02% d’acide linoléique et
15,96% d’acide palmitique.

4. Complexe HOEV/HE durant le "'Retail-display**

4.1. Acidité

L’acidité (exprimée en % d’acide oléique) et la comparaison qualitative des

échantillons d’huile d’olive analysés sont énumérés dans le Tableau 12

L'acidité de tous les échantillons de ’'HOEV étudiés reste toujours inférieure a 0,8%
limite indiquée par I'UE Réglement 1348/2013 pour huile d'olive extra-vierge. Cependant, ce
parametre avait une tendance a augmenter durant la période de "Retail-display”. Toutes fois,
I’acidité du complexe HOEV/L. nobilis a montré une augmentation significative (p < 0,05)
aprés 60 jours en "Retail-display”. Asensio et al. (2011) ont démontré I’effet de I'HE
d’Origanum vulgare L. sur les caractéristiques physico-chimiques de I’huile d’olive. Dans
cette étude, I’'ajout de cette HE n’a pas causé I’augmentation de I’acidité de I’huile d’olive
conservée dans différentes conditions de lumiére et d’obscurité aprés 28 jours. Cependant
Saavedra et al. (2015) ont montré que I’acidité de I’huile d’olive additionnée de I’HE de
Thymbra capitata a augmenté apres 21 jours de stockage a une température de 60 °C. Par
ailleurs, Sousa et al. (2015), ont constaté que I’acidité de I'huile d'olive additionnée de
poivron, de piment rouge séché, de laurier et des épices d'origan a une concentration de 10 g/l
n'a pas augmenté d’une facon significative (p > 0.05), tandis que l'addition dail frais a
engendré une augmentation significative d’acidité (de 0,6 a 0,8%) aprées 3 mois de stockage a

température ambiante.

Au cours d’une étude menée sur I’effet de I’emballage sur la qualité de I’huile d’olive
pendant le stockage, Guil-Guerrero et Urda-Romacho, (2009) ont noté une légere
augmentation de I’acidité de plusieurs variétés dhuile d'olive extra-vierge Italiennes

conditionnées dans des verres opaque ou transparent aprés 12 mois de stockage. Par contre
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Tableau 12: Evolution de I’acidité de I’huile d’olive enrichie et non enrichie en HE durant le "Retail-display"

Acidité (% d’acide oléique)

Conditionnement Retail-display (jours) Obscurité Lumiére
HOEV témoin HOEV/ L. nobilis | HOEV/S. montana | HOEV témoin HOEV/ L. nobilis HOEV/S. montana

To 0,28 +0,01
PET 30 0,30 +0,01 0,28 +0,00 0,24 +0,014 0,29 +0,00 0,25 +0,00 0,28 +0,02
60 0,39 +0,02 0,35 +0,02 0,42 +0,010 0,37 +0,00 0,25 +0,00 0,50 +0,00
90 0,52 +0,05 0,48 +0,21 0,53 +0,021 0,54 +0,00 0,50 +0,03 0,74 £0,01
PETO 30 0,31 £0,02 0,28 +0,00 0,25 +0,020 0,28 +0,01 0,25 +0,00 0,28 +0,02
60 0,33 +0,03 0,42 +0,00 0,25 +0,00 0,34 +0,00 0,25 +0,00 0,44 +0,02
90 0,44 +0,01 0,42 +0,02 0,49 +0,010 0,42 +0,00 0,56 +0,02 0,53 +0,02
VT 30 0,30 +0,03 0,28 +0,00 0,24 +0,00 0,27+0,010 0,24 +0,00 0,28 +0,01
60 0,44 +0,03 0,42 +0,00 0,31 +0,02 0,43 +0,03 0,24 +0,04 0,56 +0,01
90 0,50 +0,02 0,52 £0,04 0,56 +0,01 0,56 +0,04 0,53 +0,04 0,56 +0,04
VO 30 0,27 +0,00 0,28 +0,00 0,25 +0,00 0,26 +0,00 0,24 +0,00 0,28 +0,00
60 0,48 +0,02 0,39 +0,03 0,29 +0,02 0,33 +0,00 0,24 +0,00 0,49 +0,00
90 0,53 +0,02 0,43 +£0,02 0,46 +0,02 0,64 +0,05 0,67 +0,02 0,53 +0,02

PETT: polytéréphtalated’éthyéne transparent; PETO

période de ""Retail-display'’; To: temps initial

. polytéréphtalate d’éthyéne opaque VT: verre transparent; VO: verre opaque; 30, 60,90
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Fadda et al. (2012) ont enregistré une augmentation d’acidité de I’huile d’olive
conditionnée dans des bouteilles en verre opaques, stockées dans I'obscurité a une
température ambiante (20 °C). Savarese et al. (2013) ont rapporté que l'acidité de I'huile
d'olive extra-vierge conditionnée dans le PET transparent ou rouge et conservée dans
différentes conditions de lumiere et d’obscurité n’a pas augmenté pendant une période de 12
mois. Par contre Juhaimi et al. (2016) ont noté aussi une augmentation varant 0,78 a 0,89 mg
KOH/g d’huile de I’acidité dans les échantilons de I’huile I’olive enrichis par I’HE de
romarin et conditionnés dans des bouteilles en verre de différentes couleurs (rouge, jaune,

vert et transparent) (entre) apres 90 jours de stockage.

La stabilté oxydative d’autres huiles végétales a été étudiée dans plusieurs travaux de
recherche. L’étude de I’effet de I’incorporation des HEs de gingembre (Zingiber officinale) et
de poivre noir (Piper nigrum) sur la stabilité thermo-oxydative de I’huile de noix a révélé une
augmentation de I’acidité de I’huile de coco (de 0,96 a 1,06 dans I’huile de noix enrichie par
I’HE de Piper nigrum et de 0,95 & 1,04 dans I’huile de noix enrichie par I’HE de Zingiber

officinale ) aprés 7 semaines de stockage a température de 60 °C (Chandran et al., 2016).

Par ailleurs, les résultats obtenus ont montré des différences significatives (p < 0,05) de
I’acidité entre les huiles conditionnées dans les quatre types d’emballages. Selon Pristouri et
al. (2010), I’acidité de I’huile d’olive pourrait étre affectée par le type d’emballage, la
lumiere, I’oxygene, la température, et la durée de stockage. Ghanbari Shendi et al. (2018) ont
noté que I’acidité de I’huile d’olive de la variété saurani (Turquie) conditionée dans des
bouteilles en verre opaque a enregistré une augmentation de 0,3 & 0,6% aprés 12 mois de
stockage. Cependant Sanmartin et al. (2018) ont montré que le stockage de I’huile d’olive
dans un emballage en verre vert et en fer blanc pour une période de 125 jours n’avait aucun

effet sur I’acidité.
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4.2. Indice de peroxyde

L’indice peroxyde permet d’évaluer au sein d’une huile la quantité de peroxydes
et d’hydroperoxydes (produits d’oxydation primaires). L’indice de peroxyde des différents
échantillons de I’huile d’olive analysés est reporté dans le Tableau 13. Les résultats obtenus
révelent que I’indice de peroxyde est proportionnel a la durée de 'Retail-display™.
Néanmoins, les valeurs restent inferieures a la limite normative indiquée par le réglement
1348/UF, 2013 pour I'huile d'olive vierge et vierge-extra (20 mEq O,/kg). Le méme résultat a
été trouvé par Yang et al. (2016) en étudiant I’éffet d’extrait de romarin sur la stabilité
oxydative de I’huile de soja, de son de riz et de cotton. Ces derniers ont signalé une
augmentation de I’IP de ces huiles aprés 24 jours de stockage. De I’analyse de tableau 13, il
en ressort que les échantillons de I’THOEV conditionnés dans des emballages opaques en
plastique ou en verre (PETO et VO) ont enregistré des valeurs de I’IP les plus faibles a la fin
de la période de "Retail-display” (90°™ jour) en comparaison avec les emballages
transparents (PETT et VT), ce qui suggere que la lumiere pourrait exercer un effet pro-
oxydant. Le type d’emballage, la température, la lumiére et la durée de stockage ont un
impact majeur sur la valeur de I’IP (Del Nobile et al., 2003; Kanavouras et Coutelieris, 2006;
Pristouri et al., 2010; Rizzo et al., 2014; Gargouri et al., 2015).

Au cours d’une étude menée sur I’effet d’emballage et de température sur la durée de
vie de I’HOEV, Sanmartin et al. (2018) ont noté que I’IP de I’huile d’olive conditionnée dans
le fer blanc a une température de 26 °C est supérieur a 20 mEq. O,/Kg aprés 125 jours de
stockage tandis que cette valeur était inferieure lorsque I’huile d’olive est conditionnée dans
le verre de couleur verte dans les mémes conditions. Gharbi Shendi et al. (2018) ont signalé
que I’IP de I’huile d’olive conservée dans des bouteilles en verre opaque a augmenté de 17,9 a

26,6 mEg. O,/Kg apres sept mois de stockage a température ambiante.
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Tableau 13: Evolution de I’indice de peroxyde de I’HOEV enrichie et non enrichie en HE durant le "Retail-display".

Indice de peroxyde (MEQ. O,/KQ)

Conditionnement Retail-display (jours) Obscurité Lumiére
HOEV témoin | HOEV/ L. nobilis | HOEV/S. montana | HOEV témoin | HOEV/ L. nobilis | HOEV/S. montana
To 2,50 £0,21
PETT 30 3,00 £0,15 3,17 0,32 7,00 £0,28 4,07 0,07 5,00 +£0,00 7,00 £0,14
60 7,00 £0,11 6,01 +0,26 10,99 +0,01 10,00 +0,70 10,00 +0,00 13,00 £0,31
90 14,80 +0,28 13,85 +1,34 15,50 +0,70 16,00 +0,84 16,00 +0,28 17,00 +0,62
PETO 30 3,00 +£0,14 2,70 0,28 4,00 0,07 3,00 +£0,05 3,00 £0,03 3,00 £0,02
60 7,00 £0,35 6,11 +0,30 9,27 £0,12 10,00 +0,84 8,00 £0,14 10,00 +0,90
90 10,90 +0,42 9,35 £0,35 12,00 +0,56 13,00 0,63 13,00 +0,49 12,70 +0,56
vT 30 4,00 £0,18 4,54 +0,45 7,00 £0,02 4,93 £0,09 3,00 £0,00 6,00+ 0,16
60 10,00 £0,31 11,06 +0,33 11,90 +0,14 9,33 £0,12 13,00 +0,49 9,00 +0,36
90 14,00 +£0,32 12,41 +0,58 14,00 +0,28 17,00 £0,71 16,00 +0,21 13,80 +0,42
VO 30 3,00 £0,12 2,90 £0,29 4,17 £0,24 3,00 £0,09 3,00 £0,01 4,00 £0,14
60 6,44 +0,33 5,15 0,21 10,09 +0,57 11,00 +0,63 10,00 +0,07 7,00 £0,11
90 10,00 +0,26 8,85 £0,21 11,00 £0,11 15,00 +0,62 13,00+ 0,35 13,00 +0,45

PETT: polytéréphtalated’éthyéne transparent; PETO: polytéréphtalate d’éthyéne opaque VT: verre transparent ; VO: verre opaque ; 30, 60,90
période de ""Retail-display™; To: temps initial
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Selon Esposto et al. (2017) la lumiere pourrait affecter la qualité de I’huile d’olive
malgré I’utilisation de I’emballage en verre teinté. Ces auteurs ont signalé que I’IP de ’'HOEV
dépasse la limite (20 mEq O2/kg) indiquée par le réglement 1348/UF, (2013) pour I’'THOEV
aprés 165 jours de "Retail-display" a température ambiante. Juhaimi et al. (2016) ont noté
aussi une augmentation de I’IP des échantillons de I’huile I’olive enrichis par I’HE de romarin
et conditionnés dans des bouteilles en verre de différentes couleurs (rouge, jaune, vert et

transparent) (de 32,75 a 79,46 meq O,/kg) apres 90 jours de stockage.

L’étude de I’évolution de I’IP dans les différents échantillons en fonction des differentes
conditions (présence HE, type emballage, conditions de stockage) a montré des différences
significatives (p < 0,05). L’ajout de I’HE de laurier en combinaison avec le verre opaque a
réduit la formation de peroxydes de I’'HOEV exposée a la lumiere, ce qui reflete I’effet
antioxydant de cette HE. Ceci pourrait étre expliqué par la présence de certains composés
tels que I’eugénol, le methyleugénol, I’elemicine, le 1,8-cinéol, qui sont rapportés comme des
antioxydants efficaces (Aeschbach et al., 1993; Maestri et al., 1997; Prieto et al., 2007). Au
cours d’une étude menée sur la stabilité de I’huile d’olive pendant le stockage en présence de
I’HE de Thymbra capitata, Saavedra et al. (2015), ont signalé qu’aucune différence
significative de I'IP n’a été observée entre les huiles traitées et non traitées. Cependant
Asensio et al. (2011) ont noté que les échantillons de I’huile d’olive aromatisés par I’HE
d’Origanum vulgare L. ont enregistré un IP le plus faible comparativement aux échantillons
de I’huile d’olive non aromatisés apres 28 jours de stockage dans differentes conditions de
lumiére et d’obscurité. Esmaeili et al. (2018) ont constaté un IP cing fois (11,49) plus faible
dans I’huile de lentisque enrichie par I’HE de Rosmarinus officinalis et trois fois (16,31)
plus faible dans I’huile de lentisque enrichie par I’HE de Menta piperita comparativement a
I’huile de lentisque non enrichie (51,17) aprés 80 jours de stockage dans I’obscurité a

température de 60 °C.

Dans des études antérieures réalisées sur I’effet d’incorporations d’extraits et des HES
de plantes sur la composition chimique, la qualité et la stabilité oxydative d’autres huiles
végétales, Asnaashari et al. (2016) et Chandran et al. (2016) ont montré que I’IP de I’huile
de mais et de noix de coco additionnées des HEs de gingembre (Zingiber officinale), de
poivre noir (Piper nigrum) et de I’extrait de la mdre (Rudus plicates), augmente durant la

thermo-oxydation.
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4.3. Extinction specifique (K23, et Ku7o)

La formation des diénes et trienes conjugués est exprimée par I’évolution des indices

K2z, et Koo représentée sur les Tableaux 14 et 15.

L'oxydation, indiquant la présence des diénes (Ka3;) et des trienes (K,70) conjugués et,
selon I’'UE (Reglement Européen n° 1348/2013), ces deux indices doivent étre inférieurs

respectivementa 2,5 et 0,22 pour les huiles dolive vierges extra.

L’examen des resultats relatifs a I’évolution du Ka3, (Tableau 14) au cours de la
période de "Retail-display" a permis de montrer que ce paramétre atteint la limite (2,5)
indiquée par le Réglement Européen n° 1348/2013 dans tous les échantillons de I’huile
d’olive exposés a la lumiere; et les échantillons d’HOEV/témoin, ’THOEV/L. nobilis et
HOEV/S. montana conservés dans I’emballage transparent et a I’abri de lumiere a partir du
premier mois et du deuxiéme mois pour les échantillons de I’HOEV/L. nobilis et HOEV/S.
montana conservés dans le verre et le PET opaque et a I’abris de la lumiére. Ce qui suggére

que I’emballage transparent favorise I’oxydation.

L’analyse statistique montre la présence de différences significatives (p < 0,05) entre:
les conditions en 'Retail-display™ (lumiere/obscurité), le type d’huile (aromatisée et non
aromatisée), I’emballage et le temps de *Retail-display”. Néanmoins, aucune différence
significative (p > 0.05) n’existe entre I’interaction: emballage/conditions de "*Retail-display"’,
conditions de "Retail-display"/type d’huile, temps/emballage et emballage/conditions de

"Retail-display/type d’huile/temps.

D’apres les résultats obtenus, il ressort que I’ajout de I’HE améliore la stabilité
oxydative de I’huile d’olive conservée a I’abri de la lumiére. Ce résulats est en conformité

avec les travaux de Arcoleo et al. (2009).
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Tableau 14: Evolution de K3, de I’HOEYV enrichie et non enrichie en HE durant la période "Retail-display".

K232
Conditionnement | Retail-display (jours) Lumiere Obscurité
HOEV témoin | HOEV/ L. nobilis | HOEV/S. montana | HOEV témoin | HOEV/ L. nobilis HOEV/S. montana

To 2,23 +0,0
PETT 30 2,91 +£0,05 2,75 £0,03 2,50 £0,05 2,67 £0,09 2,54 £0,17 2,50 £0,04
60 3,03 £0,00 2,99 +£0,00 2,90 £0,10 2,73 £0,00 2,69 £0,13 2,57 £0,02
90 3,03 £0,14 3,03 £0,04 3,00 £ 0,00 2,80 £0,10 2,94 £0,09 2,80 £0,02
PETO 30 2,90 +£0,14 2,74 £0,04 2,53 + 0,04 2,62 £0,10 2,37 £0,14 2,28 £0,09
60 2,91 +£0,07 2,81 £0,06 2,74 £0,06 2,70 £0,14 2,60 £0,04 2,26 +£0,36
90 2,99 +£0,08 2,83 £0,01 2,86 £0,02 2,79 £0,12 2,80 £0,08 2,74 £0,01
VT 30 2,73 £0,04 2,72 £0,00 2,52 £0,02 2,69 £0,05 2,36 £0,05 2,62 £0,03
60 2,85 £0,06 2,91 +£0,06 3,00 £0,00 2,72 £0,01 2,58 £0,12 2,32 £0,45
90 2,94 £0,15 2,92 £0,01 3,04 £0,00 2,80 £0,13 2,74 £0,07 2,77 £0,16
VO 30 2,82 £0,03 2,75 £0,03 2,51 £0,01 2,64 +£0,06 2,27 £0,12 2,28 £0,11
60 291 +£0,19 3,03 £0,04 2,75 £0,05 2,69 £0,12 2,55 £0,14 2,58 £0,11
90 2,99 +£0,21 2,83 £0,01 2,82 £0,02 2,74 £0,08 2,69 £0,18 2,75 £0,01

PETT: polytéréphtalated’éthyene transparent; PETO: polytéréphtalate d’éthyene opaque VT: verre transparent ; VO: verre opaque; 30, 60,90 période de
"Retail-display"; To: temps initial
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Keramat et al. (2017) ont indiqué que I’enrichissement de I’huile d’olive par I’HE de
Rosmarinus officinalis et Zataria multiflora boiss protége contre le processus d’oxydation. lls
ont noté qu’une augmentation de K3, a été signalée qu’apres 28 jours de stockage a
température de 70 °C, et la valeur la plus faible de K3, a été enregistrée dans les échantillons

de I’huile d’olive enrichie par des HEs a la fin de stockage (42 jours a température de 70 °C).

Asensio et al. (2013); ont montré que I’incorporation de I’HE d’origan dans I’huile
d’olive a engendré une augmentation de K3, aprés 126 jours de stockage sous la lumiére. En
accord avec nos résultats, Samaniego Sanchez et al. (2012) ont pour leur part suivi I’évolution
du K33, pour des échantillons d’huile d’olive conditionnés dans différents emballages (PET et
le verre) a une température ambiante ou au réfrigérateur (4 °C), et ont enregistré une
augmentation de Ky3,. Contrairement a nos résultats, Ylildirim (2009) ont signalé des valeurs
de Ky, des huiles d’olive de la Turquie conservées a une température ambiante ou bien au

réfrigérateur qui ont frolées des limites légales aprés 7 mois de stockage.

L évolution de K7 au cours de la période de ""Retail-display' est représentée dans le
Tableau 15. Les valeurs de Ky7o n’ont pas atteint la limite (0,22) indiquée par le Reglement

Européen n° 1348/2013 dans tous les échantillons d’huile d’olive analyses.

De I’analyse du tableau 15, il ressort que la valeur de K70 est proportionnelle a la durée
de "'Retail-display" dont le K7 le plus élevé a été enregistré dans I’ HOEV/ témoin/ PETT
exposée a la lumiere (0,35) & la fin de "Retail-display”. En accord avec nos resultats,
Méndez, et Falqué (2007) ont indiqué dans leur étude menée sur I’effet du temps de stockage
et le type d’emballage sur la qualité de I’huile d’olive que le Ky70 a augmenté aprés 6 mois de
stockage dans I’huile d’olive conditionnée dans le verre (de 0,15 a 0,25) et le PET (de 0,15 a
0,30). Caponio et al. (2005) ont signalé une augmentation significative de K,7,. Ces auteurs
ont enregistré des valeurs de K70 supérieures a la limite légale dans les échantillons de
I’huile d’olive exposés a la lumiere apres 2 mois de stockage, comparativement a K,z des
mémes échantillons qui étaient conservés a I’abri de lumiére, n’ont pas atteint la limite

Iégale. Le méme phénomene a été observé par De la Torre - Roble et al., (2019).

Des différences significatives sont révélées (p < 0,05) entre I’emballage, le temps de
"Retail-display™, le type d’huile et les conditions de *'Retail-display™.
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Tableau 15: Evolution de K,7o de I’THOEV enrichie et non enrichie en HE durant la période de "Retail-display".

K270
Conditionnement | Retail-display (jours) Lumiére Obscurité
HOEV témoin | HOEV/ L. nobilis | HOEV/S. montana | HOEV témoin | HOEV/ L. nobilis | HOEV/S. montana
To 0,14 +0,00

PETT 30 0,19 +0,00 0,15 +0,00 0,17 +0,00 0,19 +0,00 0,18 +0,01 0,13 +0,00
60 0,29 +0,00 0,17 +0,00 0,21 £0,01 0,22 +0,02 0,19 +0,00 0,15 +0,00

90 0,35 0,02 0,20 +0,00 0,32 £0,00 0,23 +0,01 0,22 +0,01 0,25 +0,00

PETO 30 0,18 +£0,01 0,15 +0,00 0,24 +0,00 0,17 +0,00 0,14 + 0,01 0,13 +0,00
60 0,23 +£0,01 0,19 +0,00 0,21 £0,01 0,19 +0,00 0,15 +0,01 0,15 +0,00

90 0,25 0,01 0,18 +0,00 0,22 +£0,00 0,27 +0,00 0,17 +0,01 0,20 +0,00

VT 30 0,20 +£0,01 0,17 +0,00 0,19 +£0,00 0,19 +0,01 0,17 +0,00 0,16 +0,00
60 0,26 +0,01 0,20 +0,00 0,23 +£0,00 0,20 +0,00 0,18 +0,01 0,17 +0,00

90 0,27 +0,00 0,18 +0,00 0,26 +0,00 0,20 +0,00 0,20 +0,02 0,20 +0,00

VO 30 0,19 +£0,01 0,15 +0,00 0,20 +£0,00 0,16 +0,00 0,15 +0,00 0,15 +0,00
60 0,24 +0,01 0,18 +0,00 0,20 +£0,00 0,17 +0,00 0,18 +0,01 0,14 +0,00

90 0,25 0,01 0,19 +0,00 0,26 +0,01 0,18 +0,00 0,18 +0,01 0,17 +0,00

PETT: polytéréphtalate d’éthyene transparent; PETO: polytéréphtalate d’éthyléne opaque; VT: verre transparent; VO: verre opaque; 30, 60,90

période de "Retail-display'; To: temps initial

86




Résultas et discussion

4.4. Composition en acides gras

Un parametre important pour déterminer la stabilité & I'oxydation des huiles d’olives est
la composition en acides gras des triglycérides et en particulier leur degré d’insaturation. Il
n’existe pas de norme fixant les teneurs minimales en acides gras polyinsaturés pour une
huile d’olive, cependant ces acides gras font partie des principaux composes responsables

des bienfaits de I’huile d’olive.

L'évolution des teneurs en acides gras des triglycérides en fonction de leur degré
d’insaturation au cours de "Retail display” est représentée dans le Tableau 16. Au bout de
la période de ""Retail-display™ (90 jour) une diminution des concentrations des AGS et AGPI
a été observée (entre 0,5 a 3%) tandis que une augmentation dans les concentrations en
AGMI variant de 1 & 3% a été observée dans tous les échantillons de I’huile d’olive étudieés.
Ces résultats sont en accord avec ceux de Okogeri et Tasioula-Margari, (2002); Morello et al.
(2004) et Guil-Guerrero et Urda-Romacho (2009) qui ont confirmé I’augmentation des
concentrations des AGMI comme résultats de la dégradation des AGPI.

Maggio et al. (2011) ont remarqué une réduction de 10 a 20% des AGPI de I’huile
d’olive durant la thermo-oxydation, celle-ci confirme que les AGPI sont moins résistants a
I’oxydation que les AGS et les AGMI.

Il est a noter que la concentration en AGMI des échantillons de I’huile d’olive enrichis
par I’HE de laurier et de la sarriette et conservés dans les différentes conditions d’obscurité
et de lumiere a augmenté pendant la période de "'Retail-display”. Ces résultats concordent
avec ceux de Sousa et al. (2015). Ces auteurs ont constaté une augmentation notable dans la
concentration des AGMI de I’huile d’olive enrichie par le laurier et I’origan. Dans une étude
réalisee par Malheiro et al. (2012), sur I’huile d’olive additionnée d’un extrait du thé, il a été
constaté une diminution considérable des AGPI durant le phénoméne de thermo-oxydation.
Cependant Yang et al. (2016), ont signalé que I’addition d’extrait de romarin dans I’huile de

son de riz, de coton et de soja retarde la dégradation des AGPI.

L’effet de procédé d’aromatisation par I’HE de Carum carvi sur la composition
chimique de I’huile d’olive a été éetudié par Assami et al. (2016). Ces derniers ont constaté
que la concentration en AGS dans I’huile d’olive aromatisée par le procédé d’ultrason est
d’ordre de 27,24% et de 26,66% dans I’huile d’olive aromatisée par la méthode

traditionnelle.
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Tableau 16: Evolution des teneurs en acides gras (AGS, AGPI, AGMI) de I’huile d’olive enrichie et non enrichie en HE au cours de la période
de "Retail-display".

Acides gras (%)

Lumiere Obscurité
AGS AGMI AGPI AGS AGMI AGPI
0 90 0 90 0 90 0 90 0 90 0 90
HOEV/PETT 18,05 | 17,43 | 64,14 | 66,80 17,76 15,72 | 18,05 | 16,56 64,14 65,91 17,76 | 14,91

HOEV/L. nobilis/PETT 18,05 | 16,64 | 64,14 | 66,97 17,76 16,30 | 18,05 | 17,43 64,14 65,63 17,76 | 14,74

HOEV/S. montana /PETT | 18,05 | 17,84 | 64,14 | 65,82 17,76 16,27 | 18,05 | 16,08 64,14 65,85 17,76 | 15,27

HOEV/PETO 18,05 | 17,43 | 64,14 66,8 17,76 15,72 | 18,05 | 16,07 64,14 65,82 17,76 | 15,67

HOEVI/L. nobilis’PETO | 18,05 | 16,36 | 64,14 | 65,69 17,76 16,92 | 18,05 | 16,42 64,14 66,04 17,76 | 14,73

HOEV/S. montana /PETO | 18,05 | 15,58 | 64,14 | 67,86 17,76 16,42 | 18,05 | 16,60 64,14 65,50 17,76 | 15,46

HOEV/VT 18,05 | 17,55 | 64,14 | 65,54 17,76 15,62 | 18,05 | 16,68 64,14 65,98 17,76 | 14,99

HOEV/L. nobilis/VT 18,05 | 16,29 | 64,14 | 67,82 17,76 15,84 | 18,05 | 1521 64,14 67,36 17,76 | 15,21

HOEV/S. montana /VT 18,05 | 17,37 | 64,14 | 66,03 17,76 16,43 | 18,05 | 15,52 64,14 65,89 17,76 | 15,82

HOEV/VO 18,05 | 17,98 | 64,14 | 66,10 17,76 15,83 | 18,05 | 16,41 64,14 65,64 17,76 | 15,52

HOEV/L. nobilis/VO 18,05 | 17,72 | 64,14 | 66,16 17,76 15,49 | 18,05 | 15,55 64,14 67,11 17,76 | 15,06

HOEV/S. montana /VO 18,05 | 17,87 | 64,14 | 65,57 17,76 15,75 | 18,05 | 15,95 64,14 65,52 17,76 | 15,60

HOEV: huile d’olive extra vierge; PETT: polytéréphtalated’éthyéne transparent; PETO: polytéréphtalate d’éthyene opaque; VT: verre transparent; VO:
verre opaque; 0, 90 période de "'Retail-display'; AGS: acides gras saturés; AGM : acides gras mono-insaturés; AGPI : acides gras poly-insaturés;
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Tandis que I’huile d’olive non aromatisée contient 25,13% d’AGS. Quant a la concertation
en AGPI, I’huile d’olive aromatisée par I’HE de Carum carvi contient 62% d’AGPI et I’huile
d’olive non aromatisée par I’HE en posséde 64%.

4.5. Pigments: Chlorophylles et caroténoides

Les résultats de I’évolution des teneurs en pigments (chlorophylles et caroténoides) de
I’huile d’olive enrichie et non enrichie en HEs au cours de la période de "'Retail-display' sont
représentés dans les Tableaux 17 et 18. La teneur en pigments de tous les échantillons de
I’huile d’olive étudiés diminuent significativement (p < 0,05) au cours de la période de

"Retail-display*'.

A la fin de la période de "'Retail-display" (90°™ jour), les teneurs finales en pigments
(chlorophylles et caroténoides) dans les échantillons d’HOEV non enrichis par les HEs sont
inférieures a celles des autres échantillons enrichis (HOEV/L. nobilis; HOEV/ S. montana).
Grosso et al. (2018), ont signalé une diminution considérable de la teneur en caroténoides
dans I’huile de noix que dans I’huile de noix enrichie par I’extrait phénolique de tourteau de
noix apres 16 jours de stockage a température de 60°C. Keramat et al. (2017) en travaillant
sur I’effet de I’enrichissement de I’huile d’olive par I’HE de Rosmarinus officinalis et Zataria
multiflora boiss sur sa stabilité oxydative durant le stockage, ont observé une diminution
considérable de la teneur en pigments chlorophylliens et en caroténoides apres 42 jours de
stockage a une température de 70°C. Cependant Nour et al. (2018) ont constaté une
augmentation de la teneur en caroténoides dans I’huile d’olive, de tournesol, d’arachide, de

raisin, de colza, de riz, de mais et de soja, additionnée de 5% d’extrait de résidus de tomates.

L’étude comparative des divers emballages utilises pour le conditionnement des
différents échantillons de I’huile d’olive, montre que les échantillons de I’huile d’olive
conditionnés dans I’emballage opaque (HOEV/PETO et HOEV/VO) ont révelé des teneurs en
chlorophylles et en caroténoides supérieures, que ce soit en obscurité ou en présence la
lumiere tandis que les teneurs les plus faibles sont enregistrées dans les échantillons de
I’huile d’olive conservés dans I’emballage transparent (HOEV/PET: 0,21 mg/Kg et
HOEV/VT: 0,32 mg/Kg); ceci signifie que I’utilisation de I’emballage opaque réduit la
dégradation des pigments chlorophylliens et les caroténoides. Ces résultats concordent avec
ceux de Guill Guerrero et Urda-Romacho, (2009) qui ont montré que la dégradation des

pigments est plus importante dans les échantillons de I’huile d’olive conservés dans le verre
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transparent que dans le verre opaque aprés 12 mois de stockage. De méme, Caponio et al.
(2005) ont signalé que les pigments chlorophylliens ont été presque totalement dégradés dans
I’huile d’olive conservée dans le verre transparent en présence de la lumiére apres 12 mois de

stockage a 15 °C en automne et aussi a 25 °C en éte.

L’évolution des teneurs en pigments selon le mode de conditionnement (plastique et
verre) et de stockage (obscurité et lumiere) a montré des différences significatives entre les
échantillons (p < 0,05). Les pigments caroténoides et chlorophylliens se sont dégradés
rapidement dans les échantillons de ’HOEV exposés a la lumiere fluorescente par apport
ceux conservés dans I’obscurité. Ces résultats sont en accord avec ceux de Gargouri et al.
(2015) qui ont montré que les teneurs en pigments diminuent significativement dans les

d’échantillons de I’huile d’olive exposés a la lumiére.

A travers les résultats obtenus, il a été noté que les échantillons de I’huile d’olive
conditionnés dans le PETT et le VT présentent des teneurs en pigments plus faibles que les
échantillons conditionnés dans le PETO et le VO pendant la période de ""Retail-display".
Rizzo et al. (2014), ont montre dans une étude réalisé sur I’effet d’emballage (PET coloré:
bleu, blanc, orange et transparent) et d’intensité lumineuse sur la composition chimique de
I’huile d’olive Italienne que, la dégradation des pigments chlorophylliens et caroténoides est
moins accentuée dans les échantillons d’huile d’olive conditionnés dans le PET bleu et blanc

que ceux conserves dans le PET transparent.
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Tableau 17: Evolution de la teneur en pigments chlorophylliens de I’huile d’olive enrichie et non enrichie en HE au cours de "Retail-display".

Echantillons Chlorophylles (mg/Kg)
To Lumiére Obscurité
30 60 90 30 60 90

HOEV/PETT 2,60 £0,07| 083 £0,01 | 0,52 £0,02 | 0,13 £0,01 | 0,94 +£0,02 | 0,55 £0,02 | 0,39 £0,01
HOEV/L. nobilis/PETT 2,60 £0,07 | 055 +0,03 | 0,52 £0,02 | 0,42 £0,02 | 0,86 +0,06 | 0,67 £0,07 | 0,50 £0,05
HOEV/S. montana/PETT 2,60 +0,07 | 0,57 +£0,03 | 0,50 £0,00 | 0,22 £0,00 | 1,77 +0,04 | 0,29 +0,00 | 0,26 +0,01
HOEV/PETO 2,60 £0,07 | 1,02 £0,02 | 0,63 £0,04 | 0,14 £0,01 | 1,01 +£0,04 | 0,79 £0,01 | 0,47 £0,00
HOEV/L. nobilis’PETO 2,60 £0,07 | 097 £0,02 | 0,63 £0,04 | 053 £0,04 | 1,15 +0,15 | 0,77 £0,07 | 0,58 £0,08
HOEV/S. montana/PETO 2,60 +0,07| 0,88 +0,02 | 0,84 £0,02 | 0,35 £0,03 | 1,95 +0,07 | 0,63 +0,02 | 0,47 +0,01
HOEV/VT 2,60 £0,07| 0,63 £0,02 | 0,48 £0,04 | 0,14 £0,02 | 0,93 +£0,01 | 0,54 £0,02 | 0,40 £0,15
HOEV/L. nobilis/VT 2,60 £0,07| 0,73 £0,04 | 0,71 £0,06 | 0,48 £0,01 | 0,92 +0,03 | 0,61 £0,04 | 0,55 £0,03
HOEV/S. montana/VT 2,60 +0,07 | 0,65 +0,00 | 0,42 £0,01 | 0,35 £0,00 | 1,59 +0,00 0,47+0,05 0,24 +£0,01
HOEV/VO 2,60 £0,07 | 1,14 +0,08 | 0,79 £0,04 | 0,37 £0,02 | 1,29 +£0,05 | 0,84 £0,04 | 0,58 £0,01
HOEV/L. nobilis/VO 2,60 £0,07 | 151 £0,06 | 1,07 £0,02 | 0,79 £0,00 | 2,05 +£0,07 | 1,14 £0,13 | 0,81 £0,05
HOEV/S. montana/VO 2,60 +0,07 | 1,42 +0,01 | 0,84 £0,01 | 0,40 £0,00 | 2,51 +0,02 | 0,96 +0,05 | 0,50 +0,00

HOEV: huile d’olive extra vierge ; PETT: polytéréphtalated’éthyene transparent; PETO: polytéréphtalate d’éthyéne opaque; VT: verre transparent; VO: verre opaque; 30,
60, 90 période de "Retail-display"; To: temps initial.
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Tableau 18: Evolution de la teneur en caroténoides de I’huile d’olive enrichie et non enrichie en HE au cours de "Retail-display".

Echantillons Caroténoides (mg/Kg)
To Lumiére Obscurité
30 60 90 30 60 90

HOEV/PET 155 +£0,02 | 0,72 £0,07 | 0,64 £0,01 | 0,21 +£0,00 | 0,82 £0,07 | 0,61 £0,04 | 0,32 £0,01
HOEV/L. nobilis/PET 155 +0,02 | 0,77 £0,02 | 0,59 +0,00 | 0,40 £0,00 | 0,84 +0,02 | 0,63 £0,02 | 0,45 +0,04
HOEV/S. montana/PET 155 £0,02 | 0,94 +£0,00 | 0,67 £0,04 | 0,60 +£0,02 | 1,04 £0,06 | 0,76 £0,05 | 0,65 +0,00
HOEV/PETO 155 +0,02 | 0,81 +0,06 | 0,75 £0,03 | 0,41 +0,07 | 0,91 £0,04 | 0,79 £0,07 | 0,41 +£0,02
HOEV/L. nobiliss/PETO 155 +0,02 | 0,92 +0,05 | 0,85 +£0,03 | 0,54 +0,04 | 0,93 £0,07 | 0,89 £0,03 | 0,75 +£0,06
HOEV/S. montana/PETO 155 +£0,02 | 1,04 £0,05 | 0,80 +£0,05 | 0,63 £0,04 | 1,07 £0,05 | 0,81 £0,01 | 0,65 +0,04
HOEV/VT 155 £0,02 | 0,77 £0,02 | 0,41 £0,02 | 0,32 +0,02 | 0,82 £0,02 | 0,65 £0,07 | 0,34 +£0,09
HOEV/L. nobilis/VT 155 +£0,02 | 0,72 0,05 | 0,6 £0,02 0,43 +0,00 | 0,91 +£0,01 | 0,59 £0,03 | 0,41 +£0,02
HOEV/S. montana/VT 155 £0,02 | 1,00 £0,00 | 0,75 £0,01 | 0,61 +0,03 | 1,03 £0,02 | 0,77 £0,02 | 0,64 +£0,02
HOEV/VO 155 +£0,02 | 1,06 £0,08 | 0,64 £0,02 | 0,51 £0,01 | 1,21 +£0,05 | 0,79 £0,02 | 0,61 +0,04
HOEV/L. nobilis/VO 155 +£0,02 | 1,12 +0,05 | 0,66 £0,02 | 0,63 +0,04 | 1,42 £0,04 | 0,82 £0,02 | 0,69 +0,06
HOEV/S. montana/VO 155 +0,02 | 1,24 +0,06 | 0,88 +0,02 | 0,64 £0,05 | 1,29 +0,05 | 0,85 £0,07 | 0,66 +0,04

HOEV: huile d’olive extra vierge ; PETT: polytéréphtalate d’éthyéne transparent; PETO: polytéréphtalate d’éthyéne opaque; VT: verre transparent; VO:
verre opaque; 30,60, 90 période de "Retail-display" display; T,: temps initial.
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4.6. Composés phénoliques

L’huile d’olive doit également ses propriétés a sa richesse en dérivés
phénoliques. Les composés phénoliques sont les principaux antioxydants présents dans
I’huile d’olive et ont pour effet de ralentir les réaction responsables de la dégradation de cette
derniere (Ocakoglu et al., 2009). L’évolution de la teneur en composés phénoliques des

échantillons de I’huile d’olive étudiés est représentée dans la Tableau 19.

D’aprés I’analyse de tableau 19, il en ressort que la teneur en composés phénoliques
décroit significativement (p < 0,05) au cours de la période de "Retail-display" sous les deux
conditions d’obscurité et en présence de la lumiére et dans tous les échantillons de I’huile

d’olive (enrichis et non enrichis).

A travers les résultats, il a été a noté également qu’au bout de 30 jours de "Retail-
display" une diminution (entre 66 a 72%) des concentrations des composés phénoliques a été
observée dans les échantillons de I’huile d’olive non enrichis et consérvés dans I’emballage
transparent (PETT et VT) et exposés a la lumiére (66 a 72%). Cependant, une diminution de
I’ordre de 65% a été enregistrée aux dela de 60 jours de ""Retail-display™ dans d’huile

d’olive consérvée a I’obscurité.

Concernant les résultats obtenus a fin de la période de "Retail-display” sur la
composition en composées phénoliques dans les différentes conditions de stockage (obscurité
et lumiere), le Tableau 19 montre que les teneurs en composés phénoliques dans les
échantillons de I’huile d’olive exposeés a la lumiere fluorescente et conserves dans le PETT
et le verre transparent sont de 109,22 mg/Kg et 84,74 mg/Kg respectivement. Ces valeurs sont
inférieures a celles des autres échantillons de I’huile d’olive conservés dans I’emballage
opaque (HOEV/PETO: 131,82 mg/Kg et HOEV/VO: 216,57 mg/Kg). Gargouri et al. (2015)
et Dabou et al. (2011) ont étudié I’évolution des composés phénoliques de I’huile d’olive
exposée a la lumiere et conservée dans différents matériaux d’emballage; dans leurs études,
une dégradation accentuée des composés phénoliques a été observée dans I’huile d’olive
conservée dans le PET, PE et dans le verre transparent apr apport a celle conservée dans le
verre opaque. Ghanbari Shendi et al. (2018) ont signalé une diminution (de 324,95 a 252,42
ppm) de la teneur en composés phénoliques d’huile d’olive conservée dans des bouteilles en

verre opaque apres 12 mois de stockage a température  ambiante.
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Tableau 19: Evolution de la teneur en composés phénoliques de I’HOEV enrichie et non enrichie en HE au cours de la période de "Retail-

display".
Echantillons Les composés phénoliques (mg/Kg)
To Lumiére Obscurité
30 60 90 30 60 90

HOEV/PET 1036,72 +0,26 | 284,36 +0,52 | 201,50 +1,76 | 109,22 £0,84 | 696,9 +0,77 | 377,58 £2,05 117,70 +2,26
HOEV/L. nobilis/PET | 1036,72 +0,26 | 739,64 +0,13 | 564,97 +4,33 | 193,03 + 1,13 | 800,37 +6,96 | 419,02 + 7,18 261,77 +5,55
HOEV/S. montana/PET | 1036,72 +0,26 | 678,43 +£2,20 | 241,99 +1,85 | 141,24 +1,80 | 783,89 +1,96 | 348,39 +1,83 144,53 + 2,40
HOEV/PETO 1036,72 £0,26 | 411,95 £0,71 | 287,19 £1,55 | 131,82 +1,42 | 806,96 1,62 | 400,18 £ 2,47 187,85 +5,51
HOEV/L. nobilissPETO | 1036,72 +0,26 | 753,76 £5,19 | 297,08 +2,26 | 296,61 +3,17 | 942,56 + 3,45 | 490,11 +5,49 396,42 +5,17
HOEV/S. montana/PETO | 1036,72 + 0,26 | 937,38 +2,02 | 241,99 +2,36 | 207,15 +2,27 | 969,86 +1,90 | 527,3 +1,97 173,25 +2,05
HOEV/VT 1036,72 +0,26 | 350,75 +1,62 | 271,65 +2,19 | 84,74 £0,70 | 720,33 £2,19 | 371,93 +1,97 146,89 + 4,32
HOEV/L. nobilis/VT 1036,72 +0,26 | 648,77 +1,64 | 527,3 £2,61 | 230,69 +6,36 | 856,87 +£6,33 | 433,14 £5,45 273,06 +4,15
HOEV/S. montana/VT | 1036,72 +0,26 | 854,04 +2,43 | 241,99 +2,54 | 202,44 +2,03 | 930,79 +2,26 | 338,98 + 2,33 223,63 +2,54
HOEV/VO 1036,72 +0,26 | 685,96 +2,26 | 329,56 +0,77 | 141,24 +0,56 | 847,45 £ 1,55 | 456,68 + 2,40 216,57 +1,97
HOEV/L. nobilis/VO 1036,72 +0,26 | 896,42 + 3,30 | 782,01 +6,29 | 306,02 + 3,39 | 995,29 +1,00 | 546,13 £ 4,10 390,77 3,16
HOEV/S. montana/VO | 1036,72 £0,26 | 945,85 £1,75 | 241,99 £254 | 221,28 £2,00 | 992,93 +3,97 | 541,43 +1,96 237,28 +1,88

HOEYV: huile d’olive extra viérge ; PETT:

verre opaque; 30,60, 90 période de "Retail-display™; T,: temps initial.
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L‘évolution de la teneur en composés phénoliques au cours de la période de "Retail-
display” en fonction de type de I’huile (enrichie et non enrichie) a montré que les
pourcentages de diminution (entre 60 a 86%) des composes phénoliques les plus faibles ont
été enregistrés dans les échantillons enrichis en HE de laurier et de la sarriette, tandis que les
échantillons d’huile d’olive non enrichis en HE ont enregistrés des pourcentages plus élevés
(entre 81 a 91%). Ceci signifie que I’enrichissement par I’HE de laurier et de la sarriette a
clairement exercé un effet protecteur contre I’oxydation. Les résultats obtenus ne concordent
pas avec ceux de Sousa et al. (2015), ces derniers ont montré que I’aromatisation de I’huile
d’olive par de I’ail (Allium sativum: A. sativum), de laurier (L. nobilis) et de I’origan
(Origanum vulgare) a engendrée une diminution de composés phénoliques apreés 3 mois de
stockage dans I’obscurité a température ambiante. Cependant, Ayadi et al. (2009) ont
observé que I’aromatisation de I’huile d’olive Tunisienne par le basilic (Ocimum basilicum) a
permis une bonne protection voire méme une augmentation de composés phénoliques. Méme
résultat a été signalé par Khemakhem et al. (2015) et Yang et al. (2016) en étudiant I’effet de
I’addition du zeste du citron (Citrus limon) et de romarin (Rosmarinus officinalis) sur la

teneur en composes phénoliques dans I’huile d’olive, de soja, de coton et de son de riz.

4.7. Evaluation de I’activité antioxydante in vitro du complexe HOEV/HE
L’activité antioxydante des échantillons de I’huile d’olive étudiés a été évaluée par le

test du radical DPPHe et les résultats obtenus sont représentés dans le Tableau 20.

D’apres les résultats obtenus, I’activité antioxydante du complexe HOEV/HE étudiée
décroit significativement (p < 0.05) aux cours de la période de "'Retail-display".

A la fin de la période de "Retail-display", les échantillons de I’huile d’olive exposés a
la lumiere fluorescente (900 lux) et conservés dans I’emballage transparent (PET et VT) ont
enregistrés une activité de piégeage du radical DPPHe la plus la faible (44,25% et 47,79%
respectivement). Tandis que I’activité de piégeage de radical DPPHe la plus élevée a été
enregistrée dans les échantillons de I’huile d’olive conservés dans PETO et le VO et a I’abri
de la lumiere (62,26% et 62,93%, respectivement).

95



Résultas et discussion

Tableau 20: Evolution de I’activité antioxydante de I’huile d’olive enrichie et non enrichie en I’HE au cours de la période de "Retail-display".

Echantillons DPPH (%)
To Lumiére Obscurité
30 60 90 30 60 0

HOEV/PETT 95,45 +0,28 | 72,00 £0,42 62,50 +0,35 44,25 +0,56 82,66 + 0,35 79,89 +0,84 | 58,48 + 0,56
HOEV/L. nobilissPETT | 95,45 +0,29 85,04 +0,42 67,01 +0,70 57,76 +0,24 89,72 +072 81,90 +0,90 | 62,76 + 0,76
HOEV/S. montana /PETT | 95,45 +0,30 | 83,68 +0,59 58,30 +0,72 44,88 + 0,65 81,18 + 0,08 75,26 +0,96 | 70,84 + 0,69
HOEV/PETO 95,45 +0,31 77,80 +0,63 68,10 + 0,84 49,84 £0,49 80,26 + 0,56 7795 +1,06 | 62,26 + 0,98
HOEV/L. nobilis/PETO 95,45 +0,32 91,50 +0,35 73,47 +0,44 62,05 + 0,67 95,91 +0,91 86,13 +0,13 | 65,73 + 0,73
HOEV/S. montana /PETO | 95,45 +0,33 | 83,91 + 0,60 73,47 +£0,52 52,76 + 0,55 91,13 +1,17 83,77 +0,60 | 81,38 + 0,59
HOEV/IVT 95,45 +0,34 73,35 +0,28 61,44 +0,21 47,79 +0,43 83,66 + 0,49 83,47 +1,41 |53,48 + 0,49
HOEV/L. nobilis/VT 95,45 +0,35 81,97 +0,09 62,48 +0,43 58,82 +0,19 89,65 + 0,65 79,56 +0,56 | 63,88 + 0,88
HOEV/S. montana /VT 95,45 +0,36 77,74 +0,65 68,59 + 0,62 51,89 +0,50 90,83 +1,01 79,77 £0,66 | 78,92 + 1,00
HOEV/VO 95,45 + 0,37 85,78 +0,15 68,20 +0,43 57,84 +0,25 86,53 +0,70 81,05 +0,63 | 62,93 + 1,13
HOEV/L. nobilis/VO 95,45 +0,38 92,05 +0,67 75,42 +0,48 67,21 +£0,62 94,19 +0,19 89,64 +0,64 | 69,63 + 0,63
HOEV/S. montana /VO 95,45 +0,39 92,23 +0,73 73,61 +0,67 64,51 +0,74 95,09 +0,86 86,11 +1,11 | 79,76 = 0,79

HOEV: huile d’olive extra vierge ; PETT: polytéréphtalated’éthyéne transparent; PETO: polytéréphtalate d’éthyéne opaque; VT: verre transparent; VO:
verre opaque; 30,60, 90 période de "Retail-display"; T,: temps initial.
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Il est a noter que I’huile d’olive enrichie en HE de L. nobilis et S. montana a montré des
activités antioxydantes les plus élevées, celles-ci sont attribuées a la présence de certains
composés bioactifs dans ces HEs tels que I’eugénol, le methyleugénol, I’elemicine, le 1,8 —
cinéole, le thymol, le carvacrol et le p-cyméne qui sont rapportés dans la littérature
scientifigue comme des antioxydants efficaces et d’inhibiteurs naturels d’oxydation
(Aeschbach et al., 1993; Maestri et al., 1997; Prieto et al., 2007). Selon Tepe et al. (2005) et
Ozen et al. (2011) ceci peut s’expliquer par la présence des composés phénoliques dans
les HEs qui peuvent interagir d’une fagon synergique ou additionnelle pour créer un
systeme efficace vis-a-vis des radicaux libres. Ben Rached et al. (2014) ont montré que
I’aromatisation de I’huile d’olive (zalmati) par I’'HE de romarin (Rosmarinus officinalis L.) a
augmenté I’activité antioxydante de ce complexe. Des résultats similaires ont été signalés par
Delgado-Adamez et al. (2013). Cependant, Baiano et al. (2009) ont montré que I’activité
antioxydante de I’huile d’olive enrichie par différentes especes (citron, origan, romarin et
piment) et conservée dans du verre opaque a température ambiante a été réduite apres 9

mois de stockage, comparativement a I’huile d’olive non enrichie et celle enrichie par I’ail.

Dans les travaux de Sousa et al. (2015), réalisés sur I’huile d’olive enrichie par le
laurier, une diminution de I’activité antioxydante a été constatée aprés 3 mois de stockage
dans I’obscurité a température ambiante. Ces auteurs ont signalé que le pouvoir d’inhibition
du radical DPPH et d’ABTS a diminué de 140,8 +3 a4 133,6 +£2,8 umol TE/L et de 296,3
+2,8a294 + 2,4 umol TE/L, réspectivement. Ces résultats sont en accord avec ceux de Nour
et al. (2018) qui ont aussi signalé que I’activité antioxydante de I’huile d’olive extra vierge

additionnée de 5% de I’extrait de résidus de tomates a été réduite de 18,9 a 9,4%.

Au cours d’une étude réalisée sur I’éffet d’aromatisation sur les caracteristiques
organoleptiques et la stabilité oxydative de I’huile d’olive, Issaouia et al. (2019) ont montré
que I’ajout de I’oignon et d’ail pourrait améliorer la stabilité thérmo-oxydative du produit.
Keramat et al. (2017) ont indiqué que I’utilisation d’une concentration élevée en HE de
Rosmarinus officinalis et Zataria multiflora boiss previent le processus d’oxydation de I’huile

d’olive durant le stockage.
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5. Complexe HOEV/L. nobilis durant de la photo-oxydation

5.1. Détermination de la teneur en tyrosol et en hydroxytyrosol

La teneur en tyrosol et en I’hydroxytyrosol des échantillons de I’THOEV/ L. nobilis a été
déterminée par la chromatographie liquide haute performance (CLHP) avant I’exposition (au
temps zéro: to) a la lumiére fluorescente (900 lux) et aprés 90 jours d’exposition, les résultats

obtenus sont illustrés par Tableau 21

De I’analyse du Tableau 21, il en ressort une augmentation (entre 10 a 13%) de la
teneur en tyrosol dans tous les échantillons d’huile d’olive enrichis en HE pendant la période
de "Retail-display". Tandis qu’une diminution de 9 a 13 % de la teneur en tyrosol a été
observée dans tous les échantillons 1’huile d’olive non enrichis en HE a I’exception de I’huile
d’olive non enrichie et conservee dans le VT ou une augmentation d’ordre de 10 % de la

teneur en tyrosol a été enregistree.

Par contre, les teneurs en 1’hydroxytyrosol ont augmenté durant la fin de la période
d’exposition a la lumiére (90 jours) dans tous les échantillons de I’huile d’olive dont la

teneur la plus élevée a été enregistrée dans I’HOEV/L. nobilis /PETO (0,55 mg/Kg).

Des résultats similaires ont été signalés par Ben Tekaya et Hassouna (2005) sur des
HOVE Tunisiennes stockées pendant 12 mois dans des bouteilles en plastique et en verre.
Cette augmentation s’expliquerait par I’hydrolyse de certaines substances phénoliques
complexes, telles que I’oleuropeine qui libére I’hydroxytyrosol et d’autre part, la verbascoside
qui libere I’acide cafeique et I’hydroxytyrosol... (Perrin, 1992). Yalcin et Schreiner, (2017)
ont indiqué que la teneur en hydroxytyrosol des échantillons de I’huile d’olive conservés dans
des bouteilles ouvertes en verre transparent a température de 60 °C a été réduite tandis que la
teneur en tyrosol des mémes échantillons restait stable apres 63 jours de stockage dans les

mémes conditions.
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Tableau 21: Evolution de la teneur en tyrosol et en hydroxytyrosol durant la photo-oxydation.

Teneurs en tyrosol et en hydroxytyrosol (mg/Kg)

Echantillons Tyrosol Hydroxytyrosol
0 90 0 90

HOEV/PETT 1,47 +£0,030 0,19 +0,00 0,14 +0,02 0,44 +0,02
HOEV/L. nobilis/PETT 1,47 +£0,030 158 +0,01 0,14 +0,02 0,22 +0,01
HOEV/PETO 1,47 +£0,030 0,14 +0,00 0,14 +0,02 0,51 +£0,01
HOEV/ L. nobilis /PETO 1,47 +0,030 151 +0,02 0,14 +0,02 0,55 0,01
HOEV/VT 1,47 +£0,030 1,56 +0,02 0,14 +0,02 0,12 +£0,00
HOEV/ L. nobilis /VT 1,47 +0,030 2,67 +0,25 0,14 +0,02 0,24 +0,04
HOEV/VO 1,47 +0,030 0,20 +0,00 0,14 +0,02 0,18 +0,00
HOEV/ L. nobilis /VO 1,47 +0,030 1,75 +0,16 0,14 +0,02 0,17 +£0,00

HOEV: huile d’olive extra viérge ; PETT: polytéréphtalated’éthyene transparent; PETO: polytéréphtalate d’éthyéne opaque; VT: verre transparent;

VO: verre opaque; 0, 90 période de "Retail-display".
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5.2. Test d’accélération d’oxydation (Oxitest)

La stabilité oxydative des échantillons de I’huile d’olive enrichis et non enrichis par
I’HE de Laurus nobilis a été mesurée par oxitest avant I’exposition (to) a la lumiere
fluorescente (900 lux) et aprés 90 jours d’exposition. Les résultats obtenus (exprimés en

temps d’induction h) sont représentés dans le Tableau 22

A travers les résultats obtenus, il a été noté que la stabilité oxydative décroit dans tous les
échantillons de I’huile d’olive a I’exception de I’'HOEV/L. nobilissPETO ou le temps
d’induction a augmenté de 11,04 a 23 h. Dans une étude anterieure réalisée sur I’effet de
I’emballage (verre et le PET) et d’aromatisation d’huile de lentisque par les HES, Esmaeili et
al. (2018) ont constaté une diminution faible d’indice de stabilité oxydative dans I’huile de
lentisque enrichie par I’HE de Rosmarinus officinalis (de 16h a 13 h) apres 80 jours de
stockage dans I’obscurité a 60 °C. Quant a I’huile de lentisque non enrichie, une diminution
notable d’indice de stabilité oxydative a été signalée (de 16h a 5 h) dans les mémes conditions
de stockage. Ces auteurs ont montré aussi que I’huile de lentisge conditionnée dans le verre
est plus résistante au processus d’oxydation que I’huile de lentisque conservée dans le PET.

Comparant les échantillons de I’huile d’olive enrichis et non enrichis, I’addition de
I’HE de Laurus nobilis a amélioré la stabilité oxydative de I’huile d’olive. Ce qui explique
I’effet antioxydant de cette HE. Ces résultats concordent avec ceux de Suarez et al. (2011)
qui ont montré que I’addition des phénols peut améliorer la stabilité oxydative de I’huile
d’olive. Les mémes résultats ont été aussi signalés par Ben Rached et al. (2014); Ayadi et al.
(2009); Khemakhem et al. (2015). Cependant Issaoui et al. (2011) ont montré que I’addition
de I’extrait de thym et du citron n’avait aucun effet sur I’amélioration oxydative de I’huile

d’olive Tunisienne durant la thermo-oxydation.

Selon Assami et al. (2016), I’aromatisation de I’huile d’olive par I’HE de Carum carvi
par la méthode traditionnelle ou par le procédé d’ultrason améliore la stabilité oxydative et
prologe la durée de vie de cette huile. Ces auteurs ont constaté que le temps d’induction
mesuré par rancimat de I’huile d’olive aromatisée par I’HE de Carum carvi par le procédé
d’ultrason est plus élevé (6,39 h) suivi par I’huile d’olive aromatisée par la méthode
traditionnelle avec un temps d’induction de 4,53 h puis I’huile d’olive non aromatisée (3,45
h).
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5.3. Evaluation de I’activité antioxydante de ’HOEV/L. nobilis
L activité antioxydante de tous les echantillons de I’huile d’olive a été mesurée par le
test ORAC avant I’exposition (to) a la lumiere fluorescente (900 lux) et apres 90 jours

d’exposition. Les résultats obtenus sont représentés dans le Tableau 22.

D’apres le Tableau 22 I’activité antioxydante de I’huile d’olive non enrichie en HE de
Laurus nobilis décroit au bout de 90 jours d’exposition a la lumiére fluorescente (900 lux)
dont la plus faible activité (1162,01 pmol trolox/kg) a été enregistrée pour I’HOEV/PET.
Cependant I’activité anti-oxydante de I’huile d’olive enrichie en HE de Laurus nobilis a
augmente apres 90 jours d’exposition a la lumiere dans les quatre emballages utilisés dont
I’activité la plus élevée a été enregistrée dans I’HOEV/L. nobilis/PETO (4369,73 umol
trolox/kg). Ces résultats concordent avec ceux de Rubio et al. (2012) qui ont montré que
I’addition de I’extrait phénolique du thym augmente le potentiel antioxydant de I’huile
d’olive. Contrairement aux resultats de Suarez et al. (2011) qui ont signalé que I’activité
anti-oxydante de I’huile d’olive additionnée de I’extrait phénolique diminue aprés 256 jours
de stockage. Cependant Sayyari et Farahmandfar, (2017) ont montré que I’HE et I’extrait de
salix améliore le potentiel anti-oxydant de I’huile de tournesol aprés 60 jours de stckoge
dans des boutielles opaques a température ambiante. Dans une étude réalisée sur I’effet de
I’enrichissement de I’huile de tournenol par des extraits de plantes, Rafiee et al. (2018) ont
constaté que I’extrait de feuilles de I’olivier protége cette I’huile contre la thermo-oxydation.
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Tableau 22: Evolution du temps d’induction et de [I’activité de piégeage du radical ORAC de I’HOEV/L. nobilis au cours de la photo-

oxydation.
Echantillons Temps d’induction (h) ORAC (umol trolox eq /kg)
0 90 0 90

HOEV/PETT 11,04 +0,01 3,21 +0,00 1394,34 +21,95 1162,01 +12,97
HOEV/L. nobilis/PETT 11,04 +0,01 8,22 +0,03 1394,34 + 21,95 1551,96 + 116,55
HOEV/PETO 11,04 +0,01 3,57 +0,00 1394,34 + 21,95 1388,09 + 62,02
HOEV/ L. nobilis /PETO 11,04 +0,01 23,46 £0,12 1394,34 + 21,95 4369,73 +67,74
HOEV/VT 11,04 +0,01 4,30 +0,00 1394,34 + 21,95 1230,04 + 15,22
HOEV/ L. nobilis /VT 11,04 +0,01 579 =0,58 1394,34 + 21,95 1610,71 £129,12
HOEV/VO 11,04 +0,01 3,57 =0,00 1394,34 + 21,95 1280,04 +12,53
HOEV/ L. nobilis /VO 11,04 +0,01 5,67 +0,54 1394,34 + 21,95 1572,08 + 149,35

HOEV: huile d’olive extra viérge; PETT: polytéréphtalated’éthyene transparent; PETO: polytéréphtalate d’éthyéne opaque; VT: verre transparent;
VO: verre opaque; 0, 90 période de "Retail display".
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L’huile d’olive, a I’encontre des autres huiles végétales, est consommée sans raffinage,
ce qui lui permet de garder toute sa composition naturelle, notamment en chlorophylles et en
phéophytines. De ce fait, en présence de la lumiére, I’huile d’olive vierge est la moins stable
de toutes les huiles alimentaires malgré son faible degré de poly-insaturation. Parmi les
séquestrants naturels de I’oxygéne singulet (*O,), se trouvent les HEs issues de plantes
aromatiques, par leur large activité biologique reconnue. Ces derniéres ont trouveé leur place
dans le domaine de la conservation des aliments. A cet effet, notre travail s’inscrit dans le
cadre d’une valorisation des ressources végétales disponibles pour la création d’une valeur
ajoutée.

Dans la premiére partie de notre travail, la caractérisation du profil chromatographique
des HEs extraites de certaines plantes méditerranéenne par CPG/MS permet d’identifier:

e 45 composés représentant environ 99,46% dans I’HE du Laurus nobilis dont le
1,8-cinéole est le composé le plus important (39,69%).

e 26 constituants dans I’HE du Satureja montana représentant un total de 92,55%
de cette essence dont le composé majoritaire est le thymol (28,36%).

e 23 composés dans I’HE du Pstacia lentiscus dont a-pinéne (19 ,86%) est le
composé majoritaire.

e 29 composes dans I’HE d’Inula graveolens, représentant 92,75% de la composition
totale de cette essence dont I’acétate de 1 borneol (44,63%) est le composé

majoritaire.

L activité anti-oxydante des HEs étudiées, évaluée in vitro par le test, de piégeage du
radical DPPH exprimé en terme de concentration inhibitrice de 50% des radicaux (ICsp) a
révélé que, I’HE du laurier posséde de loin la plus forte activité (ICso =24 ,73 mg/L ), suivi
par la sarriette (40,86 mg/L), puis lentisque (50,78) et I’inule (ICsy = 84,15mg/L).

Dans la seconde partie, une analyse sensorielle préliminaire a été réalisée dans le but
d’optimiser la dose de I’HE a incorporer dans I’huile d’olive. Le test sensoriel a révélé
qu’une concentration de 0,01% était la plus indiquée pour son inertie envers les

caractéristiques organoleptiques de I’huile d’olive.
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Conculsion générale

Dans la troisieme partie, I’effet de I’aromatisation par des huiles essentielles (Laurus
nobilis; Satureja montana), d’emballage (PET et le verre) et de la lumiere (900 lux) sur la

stabilité oxydative de I’huile d’olive a été réalisé.

Les caractérisations physico-chimiques de I’huile d’olive ont révélé que, I’acidité et
I’indice de peroxyde des échantillons de I’huile d’olive étudiés, n’ont pas atteint la limite
légale fixée par I'UE Reg. 1348/2013; au bout de 90 jours sous toutes les conditions de
stockage (obscurité, lumiere) et dans toutes les conditions de conditionnement (PET et le
verre). L'addition d'HE de laurier et de la sarriette a montré un effet protecteur. Le coefficient
K23, @ montré une valeur supérieure a la limite légale fixée par I'UE Reg. 1348/2013 dans
tous les échantillons de I’huile d’olive analyses, cependant K7 est inferieur a la norme dans
les échantillons enrichis en HE et conditionnés dans des emballages opaques (PETO et VO).

L’évaluation de la teneur en composés phénoliques et en pigments (chlorophylles et
caroténoides) a révélé que I’addition de I’HE du L. nobilis et du S. montana et I’utilisation de
I’emballage opaque (PET et le verre) a eu un effet protecteur vis-a-vis de la dégradation de

ces Composes.

L’estimation de I’activité antioxydante de I’huile d’olive par le test DPPH a montré que
I’huile d’olive enrichie en HE du L. nobilis et du S. montana et conservee dans des
emballages opaques ( PETO et VO) avait une activité antioxydante la plus élevée par
opposition a celle de I’huile d’olive non enrichie et conservée dans I’ emballage transparent
(PET et VT).

Dans la derniere partie, la teneur en tyrosol, en hydroxytyrosol des échantillons de
I’THOEV/L. nobilis a été déterminée par CLHP. Les résultats ont révélé que la teneur en
tyrosol décroit dans les échantillons de I’huile d’olive non enrichis et conservés dans le VT,
le PETT et PETO; tandis que cette teneur augmente dans les échantillons de ’THOEV/L.
nobilis. Par contre, les teneurs en hydroxytyrosol ont augmenté dans tous les échantillons

de I’huile d’olive & la fin de la période d’exposition & la lumiére (90°™ jour).

L’évaluation de la stabilité oxydative par le test Oxitest a montré que I’incorporation de
I’HE au complexe HOEV/L. nobilis/PETO possede un temps d’induction de 23h qui est

relativement plus éleve que celui des autres huiles.

L’estimation de I’activité antioxydante de I’lHOEV/L. nobilis par le test ORAC a montré
que la plus faible activité (1162,01 pmol trolox/kg) a été enregistrée pour ’'HOEV/PETT,
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cependant I’activité antioxydante la plus élevée a été enregistrée dans I’'HOEVIL.
nobilis/PETO (4369,73 pmol trolox/kg).

Dans la continuité de ce travail, il serait intéressant d’approfondir I’investigation des
compositions chimiques des différentes huiles essentielles étudiées, afin d’identifier les
especes chimiques responsables de leurs fortes activités antioxydantes et d’étudier leur effet

antioxydant sur la stabilité antioxydative de I’huile d’olive.

Il serait utile de confirmer le potentiel d’activité antioxydante des ces huiles essentielles
sur la stabilité photo-oxydative de I’huile d’olive conservée durant une longue période (plus
de 3 mois).
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Annexe 1 : Test ORAC
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Figure 21:Microplaque de fluorimétre

Figure 22:Biotek pour ORAC
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Annexe 2 : Test d’accélération d’oxydation (oxitest)
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Figure 23:Appareil VELEP utilisé pour oxitest
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Annexe 3: Récapitulatif de ’ANOVA de I’effet de I’HE, d’emballage et de condition et le temps de stockage

Tableau 23: Récapitulatif de I’ANOVA de I’effet de I’huile essentielle, d’emballage et de condition et le temps de stockage

Facteur P

Acidité Indice de péroxyde K2z K270 Composés phénoliques  Chlorophylle  Caroténoides
ord. Origine <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05
{1} huile <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05
{2} emballage <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05
{3} temps <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05
{4} condition de stockage <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05
huile*emballage <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05
huile*temps <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05
emballage*temps <0,05 <0,05 0,125 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05
huile*condition de stockage <0,05 <0,05 0,075 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05
emballage*condition de stockage <0,05 <0,05 0,893 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05
temps*condition de stockage <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05
huile*emballage*temps <0,05 <0,05 0,722 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05
huile*emballage*condition de stockage <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05
huile*temps*condition de stockage <0,05 <0,05 0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05
emballage*temps*condition de stockage <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05
1*2*3*4 <0,05 <0,05 0,073 <0,05 <0,05 <0,05 <0,05
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Annexe 4

Tableau 24:Encodage des échantillons au cours de la période de "Retail-display".

Echantillons

Conditions de stockage

HOEV/Témoin

Echantillon d’origine

HOEV/L. nobilis/PET

L’huile d’olive additionnée de I’HE de L. nobilis conservée dans le
PET transparent

HOEV/L. nobilis/PETO

L’huile d’olive additionnée de I’HE de L. nobilis conservée dans le
PET opaque

HOEV/L. nobilis/VT

L’huile d’olive additionnée de I’HE de L. nobilis conservée dans le
verre transparent

HOEV/L. nobilis/VO

L’huile d’olive additionnée de I’HE de L. nobilis conservée dans le
verre opaque

HOEV/S. montana/PET

L’huile d’olive additionnée de I’HE de S. montana conservée dans le

PET transparent
HOEV/S. L’huile d’olive additionnée de I’HE de S. montana conservée dans le
montana/PETO PET opaque

HOEV/S. montana/VT

L’huile d’olive additionnée de I’HE de S. montana conservée dans le
verre transparent

HOEV/S. montana/\VVO

L’huile d’olive additionnée de I’HE de S. montana conservée dans le
verre opaque
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Annexe 5

Acidité (% d’acide oléique)
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Figure 24 : Evolution de I’acidité de I’huile d’olive enrichie et non enrichie en HE durant le "Retail-display "
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Figure 25: Evolution de I’IP de I’huile d’olive enrichie et non enrichie en HE durant le "Retail-display"
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Figure 26: Evolution de K232 de I’huile d’olive enrichie et non enrichie en HE durant le "Retail-display"
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Figure 27: Evolution de K7 de I’huile d’olive enrichie et non enrichie en HE durant le "Retail-display”
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Figure 28 : Evolution de la teneur en composés phénoliques de I’huile d’olive enrichie et non enrichie en HE durant le "Retail-display "(0, 30,
60, 90 jours)
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Figure 29 : Evolution de la teneur en chlorophylles de I’huile d’olive enrichie et non enrichie en HE durant le "Retail-display™ (0, 30, 60, 90
jours)
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Figure 30: Evolution de la teneur en caroténoides de I’huile d’olive enrichie et non enrichie en HE durant le "Retail-display"(0, 30, 60, 90
jours)
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Figure 31: Evolution del’activité antioxydante de I’huile d’olive enrichie et non enrichie en HE durant le "Retail-

display"(0, 30, 60, 90 jours)
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Figure 32: Evolution de la teneur en tyrosol et en hydroxytyrosol de complexe HOEV/ L. nobilis avant I’exposition (au temps zéro: to) a la lumiére
fluorescente (900 lux) et apres 90 jours
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Figure 33: Evolution de I’activité antioxydante de complexe HOEV/ L. nobilis avant I’exposition (au temps zéro: to) a la lumiére fluorescente
(900 lux) et aprés 90 jours
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Figure 34: Evolution de temps d’induction de complexe HOEV/ L. nobilis avant I’exposition (au temps zéro: to) a la lumiere fluorescente (900
lux) et aprés 90 jours
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Résumé :

L’objectif de ce travail est la détermination du pouvoir antioxydant des HEs, de laurier
(Laurus nobilis), de lentisque (Pistacia lentiscus) et de la sarriette (Satureja montana), lors de
"Retail-display” de I’huile d’olive vierge algérienne. L’huile d’olive utilisée dans cette étude
provient de la variété connue sous le nom de «Chemlal de la Kabylie». L’extraction des HEs
des trois plantes a été effectuée par hydrodistillation, et leur composition chimique a été
identifiée par chromatographie en phase gazeuse couplée a la spectrométrie de masse
(GC/MS). 0,01% de chacune de ces HEs ont été ajoutées dans I’huile d’olive vierge. Le
pouvoir antioxydant a été évalué par le suivi de, I’acidité, I’indice de peroxyde, I’indice
d’extinction, la composition en acides gras, et la teneur en pigments, au cours de la photo-
oxydation des échantillons.L’évaluation de la stabilité oxydative durant le stockage par le test
DPPH (2,2-diphényl-1-picrylhydrazyl) montre que [I’huile d’olive additionnée d’huile
essentielle (HE) de laurier révéle une activité de piégeage du radical DPPH relativement plus
élevée que celle de I’huile d’olive additionnée des HE de la sarriette. Les résultats obtenus ont
montré que tous les échantillons d’huile d’olive contenant des antioxydants ont subi une
photo- oxydation moins accentuée que le témoin.

Mots clés: Huile essentielle, Huile d’olive, Photo-oxydation, Stockage.

Abstract

This study is undertaken to determine the effect of essential oil (EO) during "Retail-display"
of olive oil stored in different packaging for three months under fluorescent light (900 lux) or
darkness at room temperature. EO composition was analyzed by Gas Chromatography with
mass Spectrometry (GC-MS). This essential oil was added into olive oil at 0.01%. Pigments,
total phenol, the antioxidant capacity (DPPH, ORAC) and oxidative stability cried out. Olive
oil with EO in brown glass packaging exhibited the highest amount of chlorophyll (2.6 to 0.79
mg/Kg) and carotenoid (1.55 to 0.63 mg/Kg) values followed by those stored in brown PET
and transparent glass and PET. The lowest total phenolic compound values were recorded in
oil without EO from the transparent glass packaging (1036.72 to 84.74 mg GAE/Kg). The oil
in brown PET and glass packaging had the highest antioxidant activities values. Olive oil
enriched with EO is less photooxidized than olive oil without EO. Moreover, EO improved
the stability oxidative of olive oil. This study shows that brown glass and PET can be the best
commercial packaging for olive oil.

Keywords: Essential oil, Olive oil, Packaging, Photo-oxidation.
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