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Résumé

Résumé

Dans le présent travail nous avons étudié le gingembre (Zingiber officinale), cette plante tant
utilisée pour sa valeur culinaire, mais aussi pour ses vertus thérapeutiques. Le séchage des
rhizomes a été effectué de maniére conventionnelle par étuve a différentes températures 40°°C,
60°°C, 80° °C et 100°C. L’analyse physico-chimique, par HPLC et I’étude de la microstructure
des différentes poudres obtenues montre que le séchage rapide a haute température préserve
mieux les flavonoides et les polyphénols totaux. La teneur en caroténoide et en 6-gingerol
diminue alors que le 6-shogaol et la zingerone augmente a haute température. La microstructure
est plus altérée a haute température. L’incorporation du gingembre a I’huile d’olive vierge a
révelé une augmentation dans les taux des flavonoides, des polyphénols et dans I’activité
antioxydante tandis que les parameétres de qualité d’huile d’olive (acidité et indice de peroxyde)

ne montrent pas de changement significatif.

Mots clés : Séchage du gingembre, activité antioxydante, Flavonoides, 6-gingerol, 6-shogaol,

zingerone, enrichissement, I’huile d’olive.



Résumé

Abstract

In this investigation we have studied ginger (Zingiber officinale), this plant widely used not
only for its culinary value but also for its therapeutic virtues. The drying of the ginger rhizomes
was carried out in a conventional manner by oven at different temperatures 40°, 60°, 80° and
100°C. The physico-chemical analysis, HPLC and the study of the microstructure of various
powders obtained shows that rapid drying at high temperature preserves better the flavonoids
and the polyphenols. The total content of carotenoids and 6-gingerol decrease while 6-shogaol
and zingerone increase at high temperature. The microstructure is more altered at high
temperature. Incorporation of ginger into virgin olive oil revealed increased flavonoids,
polyphenols and antioxidant activity while quality parameters of the olive oil (acidity and

peroxide value) showed no significant changes.

Key words: dried ginger, antioxidant activity, flavonoids, 6-gingerol, 6-shogoal, Enrichment,

olive oil.
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Introduction

Introduction

Le gingembre (Zingiber officinale Roscoe), cette plante miraculeuse aux multiples
propriétés est trés utilisée dans la cuisine indo-asiatique pour ses qualités tant gustatives que
facilitatrices de la digestion. Connus depuis des siecles, il est aussi considéré comme un
important ingredient dans la phytothérapie ayudervique et chinoise pour le traitement de
diverses maladies (Nile et Park, 2015). Ses vertus thérapeutiques tres connues dans la
médecine traditionnelle depuis longtemps lui ont conféré une place distincte et une large
utilisation dans de nombreux pays tels que la Chine, la Corée et I'Australie (Gigon, 2012 ; Si
et al., 2018). Il est également utilisé comme épice dans les aliments et les boissons en raison
de ses caractéristiques odorantes et de sa saveur piquante (Srinivasan, 2017).

Les multiples pouvoirs du gingembre et ses propriétés bénéfiques pour la santé peuvent
étre liés a sa composition qui constitue une excellente source de plusieurs composés
phénoliques bioactifs, y compris les composes piquants non volatils tels que les gingérols, les
paradols, les shogaols et les zingérones (Huang et al., 2012 ; Srinivasan, 2017; Ghafoor et al.,
2020) d’ou les nombreuses études scientifiques réalisées et continuent toujours afin de
dévoiler au maximum les vertus de cette plante.

Le gingembre, cette plante millénaire exceptionnelle peut étre utilisée a 1’état frais ou en
poudre apres séchage. La déshydratation du gingembre est la procédure de traitement la plus
utilisée pour inhiber la croissance microbienne et retarder les réactions biochimiques
détériorantes (An et al., 2015). Toutefois le processus de séchage peut causer des dommages
thermiques et des modifications importantes dans les propriétés physiques, chimiques et
organoleptiques des plantes aromatiques. Les technologies de séchage ont déployé
d'importants efforts de recherche et de développement en raison de la demande croissante
pour une meilleure qualité des produits et des codts d'exploitation inférieurs, ainsi que pour

préserver I’environnement (Mujumdar et al., 2010). Le gingembre en poudre occupe une
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place importante surtout dans les pays non productifs comme 1’ Algérie ou il est utilisé comme
remede ou encore pour apporter plus de saveurs aux différents plats.

L’huile d’olive est un produit largement consommé pour ses effets bénéfiques sur la santé et
cela grace a sa composition en acides gras et sa richesse en antioxydants naturels,
particulierement en composés phénoliques. Ces derniers ne cessent de prendre une importance
croissante a cause de leurs vertus sur la santé. Aussi, ils présentent une excellente source
d’antioxydants, responsables de la stabilité a I’oxydation des huiles d’olive vierges. Toute fois
leur présence dans I’huile d’olive reste faible (Rubio et al., 2012). Ces derniéres années,
plusieurs procédés d’enrichissement ont ¢té mis en place, entre autres 1’enrichissement
exogene par I’incorporation de matiéres végétales afin d’améliorer la capacité oxydante et le

profil nutritionnel de I’huile d’olive.

L’objectif de ce projet de thése est la valorisation des propriétés des métabolites secondaires
du gingembre (Zingiber officinale) et I’étude de I’effet de la température du séchage sur leur
composition dans les poudres obtenues de maniere conventionnelle & 1I’étuve a différentes
températures ainsi que I’influence des poudres de gingembre obtenues sur les paramétres de
I’huile d’olive enrichie. Cette étude a été réalisée en trois étapes :

1. Séchage conventionnel a 1’étuve des rhizomes de gingembre a différentes températures

40°C, 60°C, 80°C et 100°C.

2. Extraction éthanolique des composés phénoliques a partir des poudres obtenues,

e FEtude de leur composition, de leur activité antioxydante, caractérisation de leur
profil phénolique par HPLC, étude de la composition analytique (nutritionnelle)
des poudres. Enfin observation et étude de la microstructure des particules des
différentes poudres de gingembres obtenues sous microscope électronique.

3. Enrichissement de I’huile d’olive extra vierge avec les poudres de gingembre
e Ftude et détermination des indices de qualité de I’huile utilisée ;

e Evaluation de I’activité antioxydante de I’huile d’olive enrichie.
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I.1. Généralités sur le gingembre

I.1.1. Historique sur le gingembre

La contrée d'origine du gingembre est inconnue ; son histoire remonte a plus de 5000 ans
lorsque les Indiens et les anciens Chinois le cultivaient comme racine tonique pour tous les
maux (Santos-Braga, 2019). Certains la situent aux Indes, d’autres croient qu’elle est originaire
des Tles du Pacifique (Liu et al., 2019) alors que certains I’attribue a la Chine du moment qu'elle
est mentionnée par le grand philosophe chinois, Confucius dans ses "Analectes", 500 ans BC
par sa célébre citation "Le gingembre éclaircit 1’intelligence et dissipe toutes les impuretés"
(Confucius, 2016) ou encore attribué a 1’Egypte antique, ou 1’on cultivait et 1utilisait dans leur
cuisine pour empécher les épidémies et aussi dans le procédé de momification chez les pharaons
(Chouleur et al, 2009).
Le gingembre fut tres utilisé par les pays du Moyen Orient, il est d’ailleurs mentionné dans le
Coran. C’est une des premieres épices orientales a avoir rallié le bassin méditerranéen grace
aux Phéniciens. Il a également été mentionné que le gingembre était I'une des premiéres especes
orientales connues en Europe au 1Xe siecle. Il a été introduit dans le nord de I'Europe par les
Romains qui I'ont obtenu des commercants arabes (Shahrajabian et al., 2019).
L’introduction du gingembre en Afrique a lieu au Xllle siécle, grace au commerce entre les
Arabes avec I’Afrique de I’Est. Sa culture s’étendra ensuite rapidement jusqu’en Afrique
occidentale grace aux colons Portugais au XVle siécle (Kochhar, 1981 ; Shahrajabian et al.,
2019).
Concernant son introduction au continent Américain, ¢’était grace a Francesco de Mendoca, le
fils du vice-roi du Mexique, qui fut le premier a I’introduire et cela, peu de temps apres la
découverte du Nouveau Monde. Le gingembre connait alors un bel essor et son prix devient
plus abordable dans le monde gréace a sa culture et a sa forte production a sa culture et a sa forte

production outre I’atlantique (Butin, 2017).
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1.1.2. Dénomination du Gingembre

Zingiber officinale, est connu sous différentes dénominations, en arabe on 1’appelait le
zanjabil d’ou découlerait plus tard son nom grec ziggiberis, alors qu’en francais il est connu
sous le nom de gingembre qui provient du mot sanskrit shringavera et qui signifie « en forme
de bois de cerf », en allusion a la forme des jeunes pousses sortant de son rhizome. Le terme
latin zingiber apparait plus tard, grace au botaniste anglais William Roscoe qui a donné a la

plante le nom de « Zingiber officinale Roscoe » en 1807 (Kaufman, 2016 ; Gernot, 2016).

1.1.3. Description botanique du gingembre

Le gingembre est 1'une des épices les plus connues a travers le monde, elle est
universellement utilisée a travers I’histoire pour ses vertus thérapeutiques (Adhikari et al.,
2007) ; il existe depuis plus de vingt-cing siécles dans la formulation d’un grand nombre de
remedes orientaux. Le gingembre est cultivé dans presque tous les pays tropicaux et
subtropicaux (Chine, Inde, Nigeria, Indonésie, Philippine) (Bruneton, 2005 ; Sharifi-Rad et al.,

2017).

Figure 1: Plante de Zingiber officinale (Gigon, 2012)

Le gingembre est une plante tropicale, herbacée et aromatique, parfois de taille imposante, en
moyenne se dressant sur une tige de 1,50 m mais pouvant atteindre 3 m de haut (Gigon, 2012 ;
Wang, 2020). La plante est divisée en deux parties :

1.1.3.1. Partie aérienne

Cette partie est composée de feuilles, de tige et de fleurs.
4
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1.1.3.1.1. La tige
La tige est en moyenne de 1,50 métre de hauteur et peut atteindre 3 métres (Braga et al.,
2006 ; Gigon, 2012 ; Wang, 2020). Elle se forme annuellement a la suite du bourgeonnement
du rhizome. On distingue deux sortes de tiges :
e Les hautes tiges sont stériles et servent a 1’assimilation (capter la chlorophylle) et portent
des feuilles alternes, longues et étroites.
e Lesbasses tiges sont d’environ 20 cm de long portent les fleurs et servent a la reproduction
et ne présentent pas de feuilles (Faivre et al., 2006 ; Braga et al., 2006).
1.1.3. 1.2. Les fleurs
Les fleurs sont parfumées de couleur blanche et jaune, avec des trainées rouges sur les
lévres. La floraison a lieu entre les mois d’ao(t et novembre. Aprés la floraison, un court épi
axillaire renfermant les graines noires enfermées dans des capsules trivalves apparait au bout

d’une tige couverte d'écailles (Faivre et al., 2006 ; Wang, 2020).

1.1.3.1.3. Les feuilles

Les feuilles de Zingiber officinale sont longues d’environ 20 cm, engainantes, lancéolées,
persistantes et odorantes (Wikipidia, 2021). Comme toutes les Zingiberaceae, elles sont
lancéolées et alternes. Le limbe des feuilles est dit penninervé, c’est a dire que les nervures
secondaires partent de la nervure centrale de fagon oblique, comme les barbes d’une plume

(Faivre et al., 2006 ; Wang et al., 2020).
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1.1.3.2. Partie souterraine

La partie souterraine est la partie utilisée de la plante, elle est appelée le rhizome. Ce
dernier est tubéreux, charnu et ramifié. Il se divise dans un seul plan et il est constitué de
tubercules globuleux et ramifiés. Il mesure en moyenne 10 cm de longueur, jusqu’a 2 cm de
largeur et 1,5 cm d'épaisseur. La peau du rhizome est de couleur beige pale et sa chair est jaune
pale juteuse chez les jeunes rhizomes. En vieillissant il se couvre d’épaisses écailles et devient
plus fibreux. L’odeur du gingembre est aromatique avec une saveur chaude et piquante (Gigon,
2012). Les rhizomes sont récoltés aprés 9 a 10 mois de culture aprés desséchement des parties
vertes, le godt devient plus prononcé ce qui annonce leur maturité (Faivre et al., 2006 ; Sharifi-

Rad, 2017).

1Al

Figure 3: Rhizome de Zingiber officinale (Oreka, 2016)
1.1.4. Classification botanique :

Le gingembre appartient au Zingiberaceae, dans l'ordre des Zingibérales, c’est une
famille de plantes a fleurs monocotylédones, composée d'environ 1600 espéces d'herbacées
vivaces aromatiques a rhizomes horizontaux ou tubéreux rampants (Botineau, 2010 ; Xu et al.,
2017).

Zingiber officinale est 1’espéce la plus connue dans la famille des Zingiberaceae, toutefois il
existe d’autres espéces qui ont montré d’intéressantes propriétés, tel que le Curcuma longa

connu sous le nom de curcuma (tres utilisés comme épice). Une autre espéce connue dans la
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famille des zingibéracées est connue sous le nom de gingembre rouge (lavande rouge). Il s’ agit
de I’espece Alpinia purpurata appartenant au genre Alpinia et non au genre Zingiber ; elle est
utilisee comme plante ornementale (Alpinia, 2016 ; Meutia et al., 2018).

Le gingembre (Zingiber officinale) est classe comme suit :

= Regne : Végétal

Embranchement : Spermatophyte
Sous-embranchement : Angiospermes (Magnoliophyta)
Classe : Monocotylédones (Liliopsida)

Sous-classe : Zingiberidae

Ordre : Zingibérales

Famille : Zingiberaceae

g % % 4% 0 0

Genre : Zingiber

g

Espéce : Zingiber officinale Roscoe.
1.1.5. Conditions climatiques

Inconnue a 1’état sauvage, le gingembre (Zingiber officinale) est une plante tropicale qui
ne peut se développer seule dans la nature. C’est une plante héliophile qui exige un bon
ensoleillement et sa culture requiert un climat tropical, c’est a dire des températures élevées
(moyenne ou supérieure a 21°C) et une humidité élevée. Sa croissance nécessite également une
irrigation abondante et réguliére (environ 2000 mm). C’est une plante qui se développe trés
bien sur des altitudes allant jusqu’a 1500 m ; elle est cultivée sur des sols légers et fertiles,

argilo-sablonneux et bien drainés (Euring, 2016).

1.1.6. Répartition mondiale de la production de gingembre

La culture du gingembre se concentre essentiellement dans les pays de I’hémisphére sud
comme toutes les Zingiberaceae. Malgré qu’elle soit implantée sur tous les continents, la culture
du gingembre s’est intensifiée dans certains pays tels que la Chine et I’Inde qui sont d’ailleurs
les principaux exportateurs du gingembre (environ la moitié de la production mondiale). Les

autres pays d’Asie du Sud Est (Bangladesh, Indonésie, Thailande, Japon...) ont également leur
7
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propre production (Bruneton, 2009). Tandis que la plupart du gingembre originaire d’ Afrique
est produit au Nigeria, le Cameroun, et 1’Ethiopie alors que la production du continent

Américain se concentre sur la République Dominicaine et la Jamaique (Botineau, 2010).

Figure 4 : Distribution géographique du gingembre (FAO, 2019).

La qualité et la saveur du gingembre dépendent de son origine, plusieurs types sont distingués :
» Le gingembre de Chine qui est caractérisé par un godt plus léger que les autres et il est
principalement commercialisé sous forme confite ;
»  Le gingembre provenant de 1’Inde est doté d’un godt piquant et citronné. 1l est divisé en
sous catégories en fonction de la région ;
»  Legingembre Africain est caractérisé par un goQt corsé. Son huile essentielle est destinée
aux filieres cosmétique et alimentaire ;
» Le gingembre de Jamaique considéré de bonne qualité, se distingue par un aréme délicat
et son utilisation est essentiellement culinaire.
» Enfin, le gingembre du Brésil, utilisé sous forme fraiche, et le gingembre provenant

d’Australie, trés utilisé dans la fabrication de confiseries (Pinson, 2012).
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1.1.7. Production mondiale du gingembre

La production mondiale du gingembre est présentée dans le tableau suivant :

Tableau I : Production mondiale du gingembre (FAO 2020)

Pays Production (tonnes, année 2020)
Inde 893,242

Chine 510,035

Nigeria 369,019

Népal 284,000

Indonésie 207,412

Thailande 167,952

Reste du monde 2,785,574

1.1.8. Etude de la composition du gingembre

La composition chimique du gingembre est complexe, les principaux constituants des
rhizomes sont les glucides ou I’amidon qui est le constituant majeur (50-70%) (Grzanna, 2005 ;
Srinivasan, 2017), 1’oléorésine riche en lipides (3-8%) et en composés phenoliques et une
fraction d’huile essentielle allant de 10 a 40 mL/kg contenant de nombreuses molécules

odorantes (terpenes) (Srinivasan, 2017 ; Mahboubi, 2019).

FibresMinéraux Vitamines

alimentaires

Lipides\

Protides'

Figure 5: Composition en macronutriments du gingembre (Aprifel, 2016)
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Les composants terpéniques du gingembre comprennent sont le zingiberéne, le B-bisabolene, le
a-farnéséne, le B-sesquiphellandrene et le a-curcumeéne, tandis que les composés phénoliques
comprennent les gingeérols, les paradols et le shogaol. Ces gingérols (23-25%) et shogaol (18-
25%) sont des composés majoritaires se trouvent en plus grande quantité que les autres. On
trouve aussi, Des acides aminés, des fibres brutes, des cendres, des protéines et des phytostérols

sont aussi présents dans le gingembre (Prasad et al., 2015 ; Mahboubi, 2019).

Zingiber officinale contient aussi une quantité importante de minéraux comme le fer, le calcium,
le magnésium, le manganése, le sodium et du phosphore. Concernant sa composition en
vitamines, le gingembre contient celles de la famille B et C, I'acide nicotinique et la vitamine A

(Prasad et al., 2015).

Tableau 11 : Composition du gingembre (Aprifel, 2016)

Nutriment Quantité par 100 g % de 'apport journaliers
recommandés

Energie 332 Kcal 17%
Eau 9,94 ¢ -
Protéines 8,98 ¢ 18%
Lipides 4,24 g 6%
Les acides gras
Acide gras saturés 2,64 -
Oméga 3 0,223 g 6%
Oméga 9 0,357 g -
Glucides 57,5¢ 21%
Sucre 3,349 4%
Fibres 14,19 56%
Minéraux et oligo-éléments
Calcium 114 mg 14%
Cuivre 0,48 mg 48%
Fer 19,8 mg 141%
Magnésium 214 mg 57%
Manganése 33,3mg -

10
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Phosphore 168 mg 24%
Potassium 1320 mg 66%
Sélénium 0,70 mg 1%
Sodium 27 mg 1%
Zinc 3,64 mg 36%
Vitamines

Vitamine A 18 pg 2%
Vitamine B1 0,477 mg 4%
Vitamine B2 0,046 mg 12%
Vitamine B3 0,017 mg 60%
Vitamine B5 9,62 mg 8%
Vitamine B6 0,626 mg 45%
Vitamine B9 34 pg 17%
Vitamine C 5mg 7%
Vitamine E 0,26 mg 2%
Métabolites secondaires

[6] - Gingerol 21,15 mg -
Lignanes 0,2 mg -
Polyphénols totaux 0,2 mg -
Protéines

Acides aminés essentiels Mg /g de protéine %
Histidine 16 92%
Isoleucine 28 100%
Leucine 41 74%
Lysine 31 61%
Méthionine + Cystine 12 46%
Phénylalanine + Tyrosine 36 76%
Thréonine 20 73%
Tryptophane 7 94%
Valine 40 100%

11
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1.1.8.1. Huile essentielle ou la partie volatile

L’huile de gingembre est caractérisée par son odeur épicée, fraiche et légérement
citronnée, par sa couleur jaune a pale brun et par son apparence claire, limpide, fluide qui
devient plus visqueuse quand elle vieillit. Elle est d’une saveur aigre, chaude et brilante. Le
rendement en huile essentielle reste faible : entre 0,25% et 5% (Escop, 2009). Elle contient de
nombreux composes volatiles odorants. La teneur et les constituants varient en fonction de

l'origine et I'état de la plante, s’il est frais ou séche et selon les méthodes d'extraction utilisées.

Les composés chimiques présent dans I’huile essentielle sont : les hydrocarbures
sesquiterpéniques, les hydrocarbures monoterpéniques et les monoterpénes oxygeénés.
e Les hydrocarbures sesquiterpéniques : Représentent 30 a 70% de la fraction
hydrocarbonée de I'huile essentielle totale. Les différents composes sont :
> Le (-) -a-zingibérene majoritaire (35% a 70%) ;
» Le (+) -ar-curcumeéne (5 a 35%) dont le pourcentage augmente pendant le stockage,
c’est un indice vital qui indique I'age de I'huile essentielle ;
Le (-) -p-sesquiphellandrene (15 a 20%) ;
L'a-sesquiphellandréne (12,91%) ;
Le (E, E)-a -farnéséne;
Le B-bisaboléne (10-15% de traces) ;
Les germacrenes a I'état de traces ;

(-) - le zingibérene (jusqu'a 70%), (+) ;

vV VYV Vv V¥V ¥V VY VY

-B-sesquiphellandréene, bisabolene et farnésene d'ar-curcumene. Les monoterpénes sont

présents sous la forme de traces (B-phelladréne, cinéole, citral).
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Figure 6 : Structure chimique de quelques composants de I’huile essentielle du gingembre
(Al-Dhanhli et al., 2020)

e Des alcools sesquiterpéniques
> Le nerolidol
e Des aldéhydes
» Des citrals comme le néral (encore appelé citral b jusque 10%) ;

> Le géranial (appelé citral a) jusque 15%.

Les citrals jouent un rdle important dans ’odeur du gingembre en lui conférant la note

citronnée.

e Des éthers
» 1,8 cinéol, c’est un monoterpene oxygéné (Parthasarathy et al., 2008).
e Des monoterpénes
» Le camphéne (jusque 15%) ;

> Le pinéne (3%), le limonéne (3,1%).

e Des alcools monterpéniques dont une partie se trouve sous forme d'hétérosides dans le
rhizome frais : géraniol (5%), citronellol (2%)

13
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1.1.8.2. L’oléorésine (La partie non volatile)
1.1.8.2.1. Les composés phénoliques
> Les gingerols

25 a 30% de I’oléorésine du rhizome sont représentes essentiellement par les gingérols
ou les 1-(3’-méthoxy-4’-hydroxy-phényl) -5-hydroxy-alcan-3-ones, leur chaine carbonée
latérale est de longueur variable allant de 7 a 16 atomes de carbone. Ce sont des dériveés
d’extension du phénylpropane. Il s’agit du (6) -gingérol, du (3) -gingérol, (5) -gingérol, (8) -
gingérol et le (10) -gingérol (Bruneton, 2009). A ces gingérols correspondent des cétones, des

esters, des gingédiols qui sont le 3-désoxy-3,5-dihydroxygingérols.

@] OH
HO 6-Gingerol
OCH3
O] OH
HO 8-Gingerol
OCH3;
0] OH
HO 10-Gingerol
OCH3

Figure 7: Structure chimique du 6, 8,10 gingerol (Chan et al., 2011)
Les gingérols sont thermiquement labiles et subissent facilement des reactions de
déshydratation au niveau du hydroxy cétone pour former les shogaols correspondants (Semwal

et al., 2015).

> Les shogaols
Les shogaols, ou 5-désoxy-4,5 déhydrogingérols sont formés aprés la dessiccation des rhizomes
et conférent au gingembre séché le goQt piquant caractéristique (Bruneton, 2009).
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H.C—O
= CHEJ—CH3

n

HO
Figure 8 : Structure chimique du shogaol (Park et al., 2013)

En tant que produits déshydratés des gingérols, les shogaols existent dans le gingembre frais a
de tres faibles quantités mais sont présents en plus grandes quantités dans le gingembre séché
(en poudre). Les shogaols présents dans le gingembre sont ensuite en partie transformés par
hydrogénation en paradols lors de la cuisson ; ou encore dans le corps une fois consommeés, les

shogaols sont métabolisés en paradols (Chen et al., 2012 ; You et al., 2019).

» Lazingerone
La zingerone ou I’acétone de vanillyle (4-hydroxy-3-méthoxy-phényl-éthyl-méthyl cétone)
est présente en quantité importante d'environ 9,25% dans le gingembre (Arthur, 1996 ; Bilal et
al., 2015). C’est un autre composé phénolique qui contribue a la saveur piquante, chaude et
poivrée du gingembre. Elle est présente dans le gingembre sec et aussi issue de la transformation
du gingerol lors de la cuisson ou du séchage du gingembre. 1ls ont un cycle phénolique basique

avec un groupe méthoxy attaché au cycle benzénique (Bilal et al., 2015).

OCH, |l
CH,

HO

Figure 9 : Structure chimique de la Zingerone (Bilal et al., 2015)

1.1.8.2.2. Les flavonoides
Les flavonoides sont une grande famille de composés polyphénoliques synthétisés par
les plantes (Ghasemzadeh et al., 2011 ; Panch et al., 2016). Ce sont des metabolites secondaires

solubles dans 1’eau, dérivés de la condensation de trois résidus malonyl-CoA avec une molécule
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d’acide cinnamique. La structure de base comporte deux cycles aromatiques a 6 carbones joints
par un hétérocycle a oxygene. Les flavonoides sont distingués selon le degré d’hydroxylation,
de méthylation ou de glycosylation de chacun des trois cycles des molécules de base.

Le gingembre contient essentiellement : la quercétine, la rutine, la fisétine, la morine, 1’acide

galligue, I’acide ferulique et I’acide vanillique (Ghasemzadeh et al., 2010 ; Panch et al., 2016).

“OH

arC oY ot

o
Flavan-3-ol Flavone Flavonol

o
Cry
Flavccimone

Figure 10 : Structure chimique de quelques flavonoides (Crozier et al., 2009)

1.1.9. Les effets thérapeutiques du gingembre

Le gingembre occupe une place importante comme remede traditionnel typique pour
soulager les différents problemes de santé courant. D’ailleurs il est connu dans la pharmacopée
ayurvédique ou la médecine traditionnelle indienne depuis 1982 par 1’Organisation Mondiale
de la Santé (OMS). Il a démontré son pouvoir a rééquilibrer les différentes affections liées a
une congestion ou a un refroidissement (rhumes, toux...), ainsi qu’a celles liées aux problémes
digestifs a savoir les nausées, vomissements et les douleurs abdominales (Lete et al., 2016).
Aujourd’hui, Zingiber officinale, occupe une place importante dans I’industrie pharmaceutique
et entre cependant dans la composition d’une multitude de compléments alimentaires et
d’indications diverses VU sa richesse en nutriments important, essentiel au corps humain.
1.1.9.1. Antiémétique

Reconnu comme agent préventif des nausées et vomissement par I’OMS depuis 1999, le

gingembre est doté d’une action antiémétique, il est indiqué principalement dans le traitement
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des nausées, quelle qu’en soit 1’étiologie (Lete et al., 2016). Cette propriéte est due a la présence
des gingérols et des shogaols qui agissent directement sur le tube digestif et suppriment les
contractions gastriques et stimulation de la motilité gastro-intestinale et du peéristaltisme. Il est
aussi utilisé dans le traitement des nausees et les vomissements induits par la grossesse ainsi

que celle liées a la chimiothérapie anticancéreuse (Ozgoli et al., 2009 ; Rayan et al., 2012).

1.1.9.2. Antidiabétique

L'effet antidiabétiqgue du gingembre a été prouvé expérimentalement dans plusieurs
études et qui ont révelé son effet potentiel en stimulant la sécrétion des taux d'insuline élevés et
diminution des taux de glucose (Akhani et al., 2004 ; Rani et al., 2012). Une étude sur 1’effet
du gingembre sur I'état de la glycémie, le profil lipidique, et les marqueurs inflammatoires chez
les patients atteints de diabéte de type 2, a démontré que le gingembre réduisait la glycémie a
jeun et augmentait la sensibilité a I'insuline (Bhandari et al., 2005 ; Arablou et al., 2014). Ils ont
démontré que I'extrait éthanolique de Zingiber officinale administré par voie orale pendant 20
jours a produit un effet anti-hyperglycémiant significatif chez les rats diabétiques. De plus, le
gingembre a démontré un effet protectif contre les effets secondaires du diabete sur les reins
(Imani et al., 2015), les yeux (Saraswat et al., 2011 ; Li et al., 2012) et le systeme nerveux

(Shanmugam et al., 2012).

1.1.9.3. Troubles hépatiques :

Des études ont démontré les propriétés anti-inflammatoires du gingembre en particulier
de la zingerone qui agit directement sur le lipopolysaccharide qui induit une inflammation
hépatique chez les souris. Ainsi, la zingérone agit en tant qu'agent hépato-protecteur en raison
de sa capacité a provoquer la suppression de médiateurs inflammatoires comme le TNF-a
(Kumar et al., 2014). Mani et al (2016) ont démontré le r6le protecteur de la zingérone contre

I'népatotoxicité des rats nourris & I'éthanol, ce dernier a inversé les altérations induites par
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I'éthanol dans le foie en ameéliorant la teneur en superoxyde dismutase, catalase, glutathion

peroxydase et glutathion réductase dans le tissu hépatique.

1.1.9.4. Anti inflammatoire

Plusieurs études ont démontré la propriété anti inflammatoire du gingembre et cela par
inhibition des prostaglandines responsables E2 par inhibition de COX-1, COX-2 grace a ces
composés tel que le shagoal, le [6] - gingérol et le paradol (Efthimiou et Kukar, 2010 ;
Rondanelli et al., 2020). Ces inflammations sont responsables de beaucoup de maladies
chroniques telles que l'arthrose, les rhumatismes, les troubles respiratoires, voire certains
cancers, les maladies cardiovasculaires, les cedémes et les maladies inflammatoires de I'intestin

(Grzanna et al., 2005 ; Rondanelli et al., 2020).

1.1.9.5. Maladies dues au stress oxydatif

L'oxydation est la principale cause de la pathogenese de diverses conditions
inflammatoires, y compris les cancers, 1’hémorragie, et la Iésion des cellules neuronales. L’une
des maladies neuronales appelées la maladie de Parkinson peut étre évitée grace a la zingerone
en raison de ses principales propriétés antioxydantes de dégradation des radicaux libres et des
ions superoxydes (Kabuto et Yamanushi, 2011). Comme il possede aussi un effet adaptogene

direct en empéchant le stress oxydatif sur les muscles lisses de l'intestin (Banji et al., 2014).

1.1.9.6. Anticancéreux

Le cancer est I'une des plus importantes causes de déces dans le monde. Le cancer gastro-
intestinal est un cancer qui atteint les différents organes du systeme digestif, Le cancer
colorectal est I'un des cancers les plus courants dans le monde (Prasad et al., 2015). Le
gingembre est 1’un des ingrédients naturels jouant un réle important dans la prévention contre
le cancer (Surh, 2003). Manju et Nalini (2010) ont étudié I'efficacité du gingembre contre le

cancer du célon induit par la 1,2 diméthylhydrazine (DMH), par activation de diverses enzymes
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telles que la glutathion peroxydase, la glutathion-S-transférase et la glutathion réductase ce qui
entraine une diminution significative de I'incidence des tumeurs et la carcinogenese du coélon
par formation de foyers de crypte aberrants avec une modulation simultanée des niveaux de

peroxydation lipidique tissulaire et du statut antioxydant (Lee et al., 2008 ; Prasad et al., 2015).

1.1.9.7. Maladies cardiovasculaires

Les maladies cardiovasculaires sont considerées comme I'une des principales causes de
déceés dans le monde (Du, 2016). Le cholestérol (la dyslipidémie) et I'hypertension sont connus
comme étant des facteurs de risque des maladies cardiovasculaires, y compris les accidents
vasculaires cérébraux et les maladies coronariennes (Khosravani et al., 2016). Une série
d'études a démontré que le gingembre a une action stimulatrice sur les muscles cardiaques, peut
diminuer les taux de lipides sanguins et la tension artérielle, contribuant a la protection contre

les maladies cardiovasculaires (Akinyemi et al., 2016 ; De Las Heras et al., 2017).

1.1.9.6. Antimicrobien

Les différentes maladies infectieuses d’origine bactériennes, fongiques et virales ont été
toujours une menace majeure sur la sante publique en raison de leur résistance aux divers
traitements antimicrobiens. Plusieurs herbes et épices ont été utilisées comme antimicrobiens
naturels efficaces contre de nombreux micro-organismes pathogenes (Awan et al., 2017). Des
études récentes ont rapporté que le gingembre possédait des activités antibactériennes,
antifongiques et antivirales (Moon et al., 2018 ; Wang et al., 2020). Ces effets pourraient étre
principalement liés a la suppression de la formation de biofilms bactériens responsables de leur
résistance, rendre la paroi cellulaire ainsi que la membrane cytoplasmique plus perméable et
induire ainsi une perte d'intégrité de la membrane chez les champignons en affectant la
biosynthése de l'ergostérol et rendre l'attachement viral aux cellules plus difficile (Garcia,

2013 ; Nerilo, 2016).
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1.2. Généralités sur I’huile d’olive

1.2 .1. Introduction

Connue depuis la nuit des temps comme étant une source végétale de matiere grasse,
vantée depuis 1’antiquité pour ses vertus médicinales, I’huile d’olive, issue du fruit de 1’olivier
(Olea europaea L) est I’'un des produits exclusivement attribués au bassin Méditerranéen. En
raison de son emplacement dans le mésocarpe des cellules, I’huile d’olive vierge est obtenue
simplement par utilisation de procédés physiques, moyennant des appareils purement
mécaniques pour son extraction (Lucci et al., 2020). Les étapes de son obtention se résument
dans : le broyage des olives, la malaxation des pates résultantes et enfin la séparation de la
phase huileuse. Cette derniére ne nécessite pas de traitement supplémentaire avant sa
consommation (Veillet et al., 2010 ; Markhali, 2021). L’absence d’étape de raffinage permet a
I’huile d’olive de conserver au maximum ses qualités nutritionnelles (DiMeo et al., 2013 ;

Lucci et al., 2020).

L’huile d’olive est largement consommée pour ses effets bénéfiques pour la santé. L’intérét
nutritionnel de cette huile réside dans sa composition en acides gras. En effet elle est tres
riche en acide gras insatures, et contient une mineure partie d’acides gras essentiels non
synthétisés par le corps humain (Saroli¢ et al., 2014). En plus de cette composition
particuliere en acides gras, 1’huile d’olive est aussi riche en composés antioxydants
minoritaires tels que les polyphénols (Deiana et al., 2002) qui présentent une importance
réelle pour la santé publique. Les polyphénols jouent un réle dans la prévention et dans le
ralentissement du développement de certaines maladies dégénératives tels que les cancers,
ainsi que les maladies cardiovasculaires (Saroli¢ et al., 2014). De plus les polyphénols
contribuent d’une maniére importante a la stabilit¢ de 1’huile d’olive vierge comparant a
d’autres huiles raffinées ou ces composés sont éliminés durant le processus du raffinage

(Krichene et al., 2015).
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1.2 .2. Taxonomie et origine génétique de I’olivier
L’olivier est un noble arbre méditerranéen dont la culture est 1’une des plus anciennes

activités agricoles et fondamentales dans les pays méditerranéens. Sa culture occupe plus de
10 millions d'hectares, plus de 90 % est situé dans le bassin méditerranéen, principalement en
Espagne (25%), en Tunisie (13%), en ltalie (11%), au Maroc (10 %) et en Gréce (9 %)
(Breton et Bervillé, 2012 ; Fraga et al., 2020).
L’olivier appartient a la famille des Oléacées, genre Olea. D’aprés certaines recherches le
patrimoine génétique oléicole mondial est constitué de plus de 2600 variétés différentes
(Muzzalupo et al., 2014).
Deux sous especes tres proches de la méme famille sont distinguées :

e L'olivier cultivé: Olea europaea sativa.

e L'olivier sauvage ou oléastre : Oleaeuropaea sylvestris
D’aprés des études, I’olivier et 1’oléastre sont considérés comme trés proches botaniquement,
les botanistes les considérent comme deux variétés de la méme sous-espece europaea de
I’espéce Olea europaea et dont la diversité génétique nucléaire de 1’oléastre est beaucoup plus

large que celle de I’olivier (Breton et al., 2006).

Figure 11: L’olivier (Olea europaea L) (hortitecnews, 2018)
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La classification botanique de I’olivier (Olea europaea L) est comme suit (Breton et al., 2009)

= Famille : Oleaceae

= Genre : Olea

= Espece : Olea europaea

= Sous-espéece : O. europaea sylvestris (oléastre)/ O.europaea sativa.

1.2 .3. Définition de I’huile d’olive
L’huile d’olive vierge est la matiére grasse obtenue directement des olives, uniquement
par des procédés mécaniques, éventuellement physiques et notamment thermiques, a

condition qu’ils n’altérent pas la qualité de 1’huile (Pouyet et al., 2014 ; COI, 2015).

1.2.4. Classification des huiles d’olive

La classification et la dénomination des huiles d’olives sont faites selon certains critéres

autres que le procédé physique utilisé pour leur extraction on distingue (COlI, 2015) :

1.2.4.1. Huiles d'olive vierges

Elles sont obtenues a partir du fruit de I'olivier uniquement par des procédés mécaniques
ou d'autres procédés physiques, dans des conditions qui n'entrainent pas son altération, et qui
n‘ont subi aucun traitement autre que le lavage, la décantation, la centrifugation et la filtration

(COl, 2015). Ces huiles sont classées et dénommées comme suit :

= Huile d'olive vierge extra
C’est une huile dont I'acidité libre, exprimée en acide oléique, est au maximum de 0,8 g

pour 100 g et dont les autres caractéristiques sont conformes a celles prévues pour cette
catégorie. (COI, 2015). Récemment I’Ttalie propose de réduire I'acidité de 0,8% a 0,5% pour
garantir une huile de meilleure qualité et une meilleure lutte contre la fraude (COI, 2019).

= Huile d’olive vierge
C’est une huile d'olive dont l'acidité libre est au maximum de 2 g pour 100 g et dont les
autres caractéristiques sont conformes a celles prévues pour cette catégorie. (COI, 2015).
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= Huile d'olive vierge lampante
C’est une huile d'olive dont 'acidité libre, exprimée en acide oléique, est supérieure a 2
g pour 100 g et/ou dont les autres caractéristiques sont conformes a celles prévues pour cette

catégorie (COI, 2015).

1.2.4.2. Huiles d'olive raffinées
Ces huiles sont obtenues par le raffinage des huiles d'olive vierges dont l'acidité libre,
exprimée en acide oléique, ne dépasse pas 0,3 g pour 100 g et dont les autres caractéristiques

sont conformes a celles prévues pour cette catégorie (EC, 2007).

= Huiles d'olive
Ces huiles sont obtenues par le coupage des d’huiles d’olive raffinées et d’huiles d’olive
vierges. (Pouyet et al., 2014), dont I'acidité libre, exprimée en acide oléique, ne peut étre
supérieure a 1g pour 100 g et dont les autres caractéristiques sont conformes a celles prévues
pour cette catégorie (COI, 2015).
= Huiles de grignons d’olive
Ces huiles sont obtenues a partir du grignon d’olive on distingue :

e Huiles de grignons d'olive brute

C’est une huile issue du grignon d'olive destinée au raffinage en vue de son utilisation

dans l'alimentation humaine ou destinée a des usages techniques (COI, 2001).

e Huiles de grignons d’olive raffinée

C’est une huile obtenue a partir de I'huile de grignons d'olive brute par des techniques de
raffinage n'entrainant pas de modifications de la structure glycéridique et dont I'acidité
libre, exprimée en acide oleique, ne peut étre supeérieure a 0,3 g pour 100 g (COI, 2001 ;

EC, 2007).
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I.2.5. Composition de I’huile d’olive

L’huile d’olive est distinguée par sa composition unique qui intervient de maniére
significative autant dans les caractéristiques salutaires qu’organoleptiques de I'huile (Jimenez-
Lopez et al., 2020).
L’ huile d’olive est principalement constituée de triacylglycérols (~ 99%) et secondairement
d'acides gras libres, de mono- et diacylglycérols, et d'une range de lipides tels que des
hydrocarbures, des stérols, des alcools aliphatiques, des tocophérols et des pigments (Boskou
et al., 2006). Ces composés sont repartis en deux fractions principales : la fraction glycérique
(saponifiable) d’environ 98-99% et la fraction non glycérique (insaponifiable) d’environ 1-2%

(Ghanbari et al., 2012).

1.2.5.1. La fraction glycérique (saponifiable)
Cette partie comprend essentiellement les triglycérides (98% a 99%), les acides gras
libres (1% a 2%) ainsi que des composés mineurs de nature glycéridique tels que les cires, les

ono et di-glycérides et les phospholipides (Viola et Viola, 2009 ; Jimenez-Lopez et al., 2020).

1.2.5.1.1. Les acides gras
L’huile d’olive se distingue par une composition unique en acide gras. Cette
composition joue un réle important dans sa qualité nutritionnelle et dans ses propriétés

organoleptiques (Faghim et al., 2018) on distingue :

= Les acides gras monoinsaturés (AGMI) :

L’huile d’olive contient (65-83%) en acide gras monoinsaturées en particulier en acide oléique,

dont la chaine carbonée contient une seule double liaison

= Les acides gras polyinsaturés (AGPI) :
L’huile d’olive contient également certains acides gras polyinsaturés (AGPI) comme l'acide

linoléique, dont la chaine carbonée contient plusieurs doubles liaisons. Ils sont souvent
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référencés selon la position de la premiére double liaison par rapport au groupement méthyl

terminal (Rustan et Drevon, 2005).

= Les acides gras satures :
Enfin, I’huile d’olive contient une mineur partic d’acide gras saturés représenté
essentiellement par I’acide palmitique et I’acide stéarique. Ce sont des acides gras dont les
atomes de carbone sont reliés entre eux uniquement par de simples liaisons (dépourvue de
double liaison) (Walrand et al., 2010).
En plus de sa composition unique en acide gras, I’huile d’olive contient des acides gras
essentiels, indispensables a notre organisme car ces derniers ne sont pas synthétises par le
corps humain et doivent étre apportés par 1’alimentation. Ces acides gras sont 1’acide
linoléique et ’acide a-linoléique (Molina-Garcia, et al.2017 ; Jimenez-Lopez et al., 2020).
En générale, les acides gras présents dans 1’huile d’olive sont : I’acide oléique (63- 79.7 %),
linoléique (6,6-14.8%), linolénique (0.46-0.69%) palmitique (9.4-19.5%), palmitoléique (0,6-
3,2%), stéarique (1.4-3%). Les heptadécanoiques, eicosanoiques et 1’acide myristique se

trouvent en quantités infimes (Borges et al., 2017 ; Jimenez-Lopez, 2020).

1.2.5.1.2. Les triglycérides
L’huile d’olive est principalement composée de triglycérides (97-99%). Les
triglycérides (TG) aussi appelés triacylglycérols, sont des glycérides dans lesquels les trois

groupes hydroxyle du glycerol sont estérifiés par des acides gras.

Glycérol + 3 acides gras «— triacylglycérol +3H20

Selon leur origine, les huiles sont différenciées selon leur composition en acides gras. Dans
I'nuile d'olive, les acides gras sont presque entierement présents sous forme de triglycérides.

Les triglycérides présents a des proportions importantes dans I'huile d'olive sont :
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000 : 40-59 % ; POO : 12-20 % ; OOL : 12,5-20 % ; POL : 5,5-7 % ; SOO : 3-7% (Abaza et
al., 2002 ; Rouas, 2016 ; Boskou et al., 2020).

O : Acide Oléique, L: Acide Linoléique. P : Acide Palmitique, S : Acide Stéarique.

1.2.5.2. La fraction non glycérique (insaponifiables)

Cette fraction constitue la partie dite "insaponifiable” de I'huile d'olive. On parle
également de composés mineurs constituant pres de 2% du poids de I'huile dolive et
comprennent plus de 230 composés chimigques mineurs. Ces composés sont responsables de la
qualité gustative de I'huile d'olive (Dupont et Guignard, 2007 ; Kabaran, 2018).

Cette fraction est constituée :

e D’hydrocarbure (30 a 50%), notamment le scaléne ;

e De stérols (15%) dont le béta-sitostérol, le campestérol, et le stigmastérol ;

e D’alcools triterpéniques qui proviennent de I'hydrolyse des glucosides du fruit ;

e De polyphénols ;

e De tocophérols (150 a 300 ppm) dont l'alpha tocophérol (la forme active de la

vitamine E), d'anti-oxydants et de caroténoides (25 a 45%) ;

e De béta-carotene.
Sa composition est influencée par un certain nombre de facteurs tels que : le cultivar ; le degré
de maturité de I'olive ; la zone de production ; la campagne agricole et les pratiques de récolte
des olives ; la durée de conservation des olives ; le processus d'extraction de 1’huile d’olive et
les conditions de stockage de I'huile (Foscolou et al., 2018).
Cependant, il faut mentionner que certains de ces composés tels que le squaléne peuvent étre
éliminés lors du raffinage, ils ne peuvent donc étre trouvés que dans les huiles d'olive extra

vierge (Sanchez-Villegas et al., 2018)
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1.2.5.1.1. Les composés phénoliques

Les huiles d’olive vierges sont riches en composés phénoliques appartenant a diverses
familles (phénols et hydroxyphénols, acides et alcools phénols, sécoiridoides, lignanes,
flavonoides...). Ces composés se présentent soit a 1’état simple ou a 1’état complexe selon le
nombre de noyaux aromatiques et les éléments structuraux qui lient ces noyaux
(Clifford,1999). Ils augmentent la stabilité de 1’huile d’olive et lui confére ses propriétés
antioxydantes et modulent sa saveur (Fedeli, 1977 ; Alu et al., 2017 ; Jimenez-Lopez et al.,

2020).
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Figure 12 : Structure générale des polyphénol (Beconcini et al., 2020)

Les polyphénols jouent un rble trés important dans la caractérisation et la qualité
nutritionnelle de I’huile (Visioli, 1998 ; Brenes, 2002 ; Alu et al., 2017). Les composés
phénoliques contribuent fortement au goit piquant, a 1’astringence et a ’amertume des huiles

(Brenes, 2000 ; Sanchez de Medina et al., 2013).
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L'oléuropéine (un ester d'hydroxytyrosol avec de l'acide élénolique [B-glucosylé) et le
ligstroside sont les sécoiridoides majoritaires présents dans I’huile d’olive. Ce sont des
composés glycosylés issus du métabolisme secondaire des terpénes (Soler, 2000).

Leurs formules sont représentées dans la figure 13. Au cours de la maturation du fruit, les
glucosides sont hydrolysés pour donner des aglycones. Des phénomenes d’oxydation se
produisent également lors de la trituration des olives entrainant ainsi la formation de ces
composés qui contribuent aux arémes et a la saveur de I'huile (responsables du godt amere et

piquant des olives) (Presti et al., 2017).

OH 0’
HQ\(]’DHO % 00 OH
s 00 | 0
Ligstroside L’oleuropéine

Figure 13 : Structures chimiques représentatives des secoiridoides majoritaires présents dans
I’huile d’olive (Bonechi et al., 2019)

La quantité de polyphénols dans I’huile d’olive vierge est influencee par plusieurs facteurs
(Talhaoui et al., 2016 ; Quintero-Florez et al., 2018) a savoir :

= La variété de I’olive ;

= Le degré de maturité des olives (la teneur baisse avec la sur-maturation des olives) ;
La nature du sol ;

Les facteurs climatiques ;

L’origine géographique ;

Le niveau d’infestation des olives ;

Le procédé d'extraction utilisé pour séparer la phase huileuse de la phase aqueuse ;

g 5 5 9% 8 8

Les conditions de stockage de I’huile.
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Autre composés majoritaires trouvés dans la fraction saponifiable de 1’huile d’olive sont les
flavonoides. Ces composés sont importants pour la santé humaine en raison de leur activité
pharmacologique élevée en tant que piégeurs de radicaux et de leur capacité antioxydante
élevée dans les systémes in vivo et in vitro. lls sont représentés essentiellement par
I’apigénine et la lutéoline (Brenes, 2000 ; Murkovic, 2004 ; Ocakoglu, 2009 ; Garcia-

Martinez et al., 2016). Figure 14

L’apigénine La lutéoline

Figure 14 : Structures représentatives des flavonoides majoritaires présents dans I’huile
d’olive (Liu et al., 2019)

1.2.5.1.2. Les tocophérols

Les tocophérols sont une classe de composes naturels liposolubles dotés d’une activité
antioxydante. Ils sont synthétisés uniquement dans les organismes photosynthétiques et
agissent comme des composants protecteurs (Duncan et Chang, 2012).

L’huile d’olive contient une teneur totale en tocophérols tres variable allant de quelques
mg a 450 mg/kg d’huile (Boskou, 2006 ; Grigoriadou, 2007). Grace a leur propriéte
antioxydante, les tocophérols protégent I’huile d’olive contre le rancissement quand elle est
exposée a ’oxygene de 1’air ambiant et aux rayons solaires.

La fraction des tocophérols de I’huile d’olive consiste en quatre homologues de tocophérols:
L’alpha-a tocophérol (trimethylocotol) représente a lui seul 90% de la totalité des tocophérols
(Rodrigues, et al., 2018), la beta p— tocophérol, la gamma y— tocophérol (dimethylocotol) et la

d-tocopherol, (monomethylocotol) n’est présent qu’a 1’état de traces (Psomiadou, 2000 ;
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Rodrigues et al., 2018). Les quatre homologues, a, B, y, et 6 tocophérol, different par le

nombre et la position des groupes méthyle dans le cycle aromatique (Niki et al., 2019)

d tocophérol

Figure 15 : Structures chimiques représentatives des tocophérols de I’huile d’olive
(Smolarek et al., 2011)

Les mauvaises conditions de stockage de 1’huile d’olive réduisent considérablement la teneur
des tocophérols et stimulent la transformation de la forme (a) tocophérols a la forme
(8)tocophérols. Tandis que dans le cas des huiles raffinées, cette derniere est presque absente.

(Andrikopoulos et al., 1989).

.2.5.1.3. Les stérols

Les stérols se trouvent dans les membranes des plantes, des animaux et des
microorganismes et sont appelés respectivement phytostérols, zoostérols et mycostérols

(Gordon, 2003 ; Lukic et al., 2013). Dans la fraction insaponifiable de I’huile d’olive, les
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stérols représentent le constituant majeur. Ils sont présents sous forme libre ou estérifiée avec

les acides gras (Philips et al., 2002 ; Mezghache et al., 2010).

Campestérol
HaC, 7 CHs
HsC CHs
HsC CHsy

HO

5-Avenastérol
Figure 16 : Structures chimiques représentatives des stérols de I’huile d’olive (Segura
et al., 2006)

Les stérols sont en genéral caractérises par une structure cyclique complexe dérivée du
squaléne, consistant en une structure cyclopenta [a]-phénanthréne tétracyclique avec un
groupe hydroxyle en C-3 et une chaine latérale flexible avec 8 a 10 atomes de carbone en C-
17. Les stérols peuvent étre classés, selon leur origine, en stérols animaux ou stérols végétaux.
La quantité totale de stérols dans I'nuile d'olive varie, de 113 a 265 mg/100g (Kiritsakis,
1987 ; Gutierrez et al., 1999 ; Yorulmaz et al., 2017). Parmi les facteurs qui influent sur leur
teneur dans I’huile d’olive, figurent la variété des olives et leur degré de maturité. Dans I'huile

d'olive les stérols majoritaires sont : Sitosterol, 5-Avenastérol et Campestérol avec des
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pourcentages respectifs d’environ 80 a 85%, 7% et 2,90 & 4% (Rivera Del Alamo et al., 2004 ;

Cercaci et al., 2007 ; Yorulmaz et al., 2017).

1.2.5.1.4. Les hydrocarbures

L’huile d’olive vierge se distingue des autres huiles alimentaires par sa composition en
hydrocarbures. L’hydrocarbure majoritaire dans 1’huile d’olive, est le squaléne, un triterpéne
qui apparait dans la voie de biosynthese du cholestérol. Le squaléne est le composant le plus
abondant de la fraction insaponifiable de I’huile d’olive et se présente a des concentrations
comprises entre 0,2 et 16,2 g/kg (Yuan et al., 2017 ; Pacetti et al., 2019) selon les cultivars, le
stade de maturation des fruits, la technique d’extraction de I’huile et les conditions de
stockage (Oueslati et al., 2009 ; Ambra et al., 2017). Le squaléne est caractérisé par stabilité
¢levée sous des conditions d’auto-oxydation et contribue ainsi a la stabilité de I’huile apres

exposition a la lumiere (Grigoriadou et al., 2007).

Figure 17 : Structure du squalene (Lozano-Grande et al., 2018)

1.2.5.1.5. Les phospholipides

Les phospholipides sont des composés naturels trouvés dans tous les corps gras
notamment dans I'huile d'olive. Ils sont présents en trés petite quantité (5 a 15mg/100gr). Les
principaux phospholipides trouvés dans I'huile d'olive sont I'acide phosphatidique, l'acide
lyso-phosphatidique, la phosphatidylcholine et la phosphatidyléthanolamine (Jacotot, 1993 ;

Hatzakis et al., 2008).
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1.2.5.1.6. Les pigments

La teneur totale en pigment dans I'huile d'olive est un parametre important de qualité car
il est corrélé avec la couleur. Par ailleurs, ils sont impliqués dans les mécanismes d'auto-
oxydation et de photo-oxydation. Les pigments de I’huile d’olive sont essentiellement la

chlorophylle et les caroténoides (Guerfel et al., 2009 ; Montealegre et al., 2010).

1.2.5.1.7. La chlorophylle

La chlorophylle, ce pigment vert naturel confére a I’huile d’olive sa couleur verte. Sa
quantité peut varier en fonction de nombreux facteurs. Sa teneur est de l'ordre de 0,1 a 1 mg
pour 100 g. En présence de la lumiere la chlorophylle oxyde I'huile d’olive alors qu'a
I'obscurité une légére activité antioxydante a été signalé attribuer au don éventuel d'un
hydrogéne radical pour briser la réaction en chaine des radicaux libres (Mousavi et al., 2021).
C'est une des raisons pour lesquelles il est conseillé de conserver I'huile d'olive a I'abri de la

lumiére (Lazzerini et al., 2016).

1.2.5.1.8. Les caroténoides
Ces pigments végétaux naturels, sont également de redoutables antioxydants aux
multiples vertus. Outre le B caroténe, 1’a tocophérol, qui est le tocophérol prédominant dans
I’huile d’olive (90-100 %), qui a un effet inhibiteur de 1’auto- et la photo-oxydation. L'huile
d'olive est dailleurs la seule huile végétale a en posséder. Au-dela de I'intérét vitaminique
(r6le dans la vision), le B caroténe joue un rdle d'antioxydant (Roman et al., 2019). La
concentration finale de chaque pigment dans 1’huile d’olive dépend des caractéristiques
physico-chimiques du fruit, de l'origine géographique, du climat et des conditions
d'irrigation et du procédé d'extraction meécanique utilise. Les conditions de stockage et
I'emballage final jouent également un réle dans la concentration et le type de pigment

(Gandul-Rojas et al., 2016 ; Lazzerini et al., 2016 ; Lazzerini et al., 2017).
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1.2.6. Vertus de I’huile d’olive

L'huile d'olive doit ses qualités nutritionnelles et son impact sur la santé a sa haute
teneur en acides gras mono insaturés et a sa richesse en polyphénols. Un trés grand nombre
d’¢études a démontré les effets antioxydants, anti-inflammatoires et anti-cancéreux des
polyphénols (Gorzynik-Debicka, 2018 ; Kouka et al., 2019). Les polyphénols présents dans
I’huile d’olive vierge extra protégent aussi les lipides sanguins contre le stress oxydatif

(Musumeci et al., 2013).

1.2.6.1. Protection contre les cancers

L’adoption du régime méditerranéen (riche en fruits et 1égumes et 1’huile d’olive) a
démontré qu’il pourrait représenter un facteur de protection contre l'apparition de divers types
de cancer notamment le cancer du cdlon (Psaltopoulou et al., 2011 ; Marventano et al., 2018).
Les effets anti-tumoraux du régime sont liés a la combinaison antioxydants, fibres et acides
gras polyinsaturés (Grosso et al., 2013). Plusieurs études ont prouvé 1’effet antitumoral de
I'oleuropéine (Sirianni et al., 2010 ; Santiago-Mora et al., 2011). En effet, I'cleuropéine est
capable de perturber directement les filaments d'actine dans les cellules et d'inhiber la
prolifération et la migration cellulaires tumorales (Hamdi et Castellon, 2005 ; Reboredo-

Rodriguez et al., 2018).

1.2.62. Protection contre les maladies cardiovasculaires

Dans les pays méditerranéens, connus par la consommation réguliére d’huile d’olive
vierge extra, les infarctus du myocarde et la mortalité par les maladies coronariennes sont
faibles (Menotti et al., 2015). L'huile d'olive est composée en majorité d'acides gras mono et
polyinsaturés. Des études sur le remplacement des acides gras saturés par des acides gras

mono-insaturés ont démontré qu’ils pouvaient réduire de 20 a 40% les risques de maladies
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cardiovasculaires (Kris-Etherton, 1999 ; Estruch et al., 2018) et par conséquent la prévention
du risque d'infarctus du myocarde et des maladies coronariennes (George et al., 2019).

L'athérosclérose est I’une des maladies cardiovasculaires, plusieurs études ont démontré la
relation inverse entre la consommation d'huile d'olive extra vierge et I'athérosclérose (Buil-
Cosiales et al., 2008 ; Widmer et al., 2013) suggérant ainsi un réle protecteur de I'huile d'olive
contre le développement de I'athérosclérose carotidienne chez les personnes a haut risque
cardiovasculaire (Casas et al., 2014 ; Summerhill et al., 2018). Dans les modéles animaux,
I'administration d'huile d’olive vierge extra et de certains de ses composants tels que
I'nydroxytyrosol et le squalene (Bullon et al., 2009) a réduit les lésions artérioscléreuses
(Rosenblat et al., 2007 ; Panth et al., 2016). L’acide oléique qui appartient a la famille des
omega 9, contribue a faire baisser le taux des LDL dans le sang. Comme tous les omega 9, il

stimule la production des HDL et la dégradation des LDL (Berrougui et al., 2015).

1.2.6.3. Protection contre I’hypertension

De nombreuses études ont démontré I’effet de la consommation de I’huile d’olive
vierge sur la réduction de la tension artérielle (Trevisan et al., 1990 ; Massaro, 2020). Parmi
les études effectuées sur le régime Méditerranéen, Psaltopoulou et son équipe (2004) ont
mené une étude en Gréce sur 20343 volontaires agés entre 20 et 86 ans sans diagnostic
préalable d'hypertension et ils ont montré que le régime Méditerranéen, et en particulier la
consommation d'huile d’olive, en plus de la consommation de légumes et de fruits, était
significativement et inversement associé a la réduction de la pression artérielle. (Psaltopoulou
et al.,, 2004 ; Massaro, 2020). D’autres études ont démontré que vu Sa richesse en
polyphénols, 1’huile d’olive posséde également un effet anti-coagulant protégeant les artéres
de I’athérosclérose donc contre la formation de plaques d’athérome, due & une accumulation
de matieres grasses, (cholestérol et calcium) ce qui permet de mieux contréler la tension

arterielle (Fito et al., 2005 ; Berrougui et al., 2015).
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1.2.6.3. Protection contre I’inflammation

Des preuves scientifiques ont montré que la consommation réguliere d'aliments riches
en composés phénoliques peut réduire le risque de développement de maladies
inflammatoires auto-immunes et chroniques telles que la polyarthrite rhumatoide (Rosillo et
al., 2016), le lupus érythémateux disséminé (Aparicio-Soto et al., 2017) ou la sclérose en
plaques (Martin et al., 2012)
L'oleuropéine aglycone, ce compos¢ phénolique de I’huile d’olive, semble avoir un grand
effet anti-inflammatoire (Impellizzeri, 2011 ; Xu et al., 2018). De méme, I'oléocanthal (un
autre composeé phénolique) s'est avéré présenter une activité anti-inflammatoire non
stéroidienne «de type ibuprofene ». L'ibuproféne est largement utilisé dans la prise en charge
thérapeutique des maladies inflammatoires articulaires (Beauchamp et al., 2005 ; Fezai et al.,

2013) et a un fort effet analgésique (Fezai et al., 2013 ; Argoff, 2013).

1.2.6.4. Protection contre le vieillissement

Le vieillissement est un processus naturel multifactoriel et spécifique a un tissu et
implique diverses altérations par exemple l'instabilité génomique, la perte de protéostase, la
détection dérégulée des nutriments, le dysfonctionnement mitochondrial, la sénescence
cellulaire et I'épuisement des cellules souches (Lopez-Otin et al., 2013 ; Del Rio et al., 2016).
Des études ont indiqué que les phénols de I’huile d’olive ont des actions préventives sur les
dysfonctionnements cognitifs et moteurs liés a I'dge. L’huile d’olive aurait aussi le pouvoir de
ralentir le vieillissement des cellules, de la peau comme du cerveau. Ses omégas 9 servent a
stimuler I’activité des cellules et ses polyphénols sont des antioxydants puissants. Ces
derniers participent au renforcement des os, en absorbant pendant la digestion le calcium et la
vitamine D, lesquels seront réorientés vers le squelette (Boskou et al., 2006 ; Del Rio et al.,

2016).
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1.2.7. Parametres de qualité de I’huile d’olive
La qualité¢ de I’huile d’olive est déterminée selon un certain nombre de parametres a
savoir 1’acidité, I’indice de peroxyde, 1’absorbance dans I'UV et les caractéristiques

organoleptiques ou sensorielles.

1.2.7.1. Paramétres sensoriels

Les particularités botaniques et organoleptiques de I’huile d’olive sont susceptibles
d’évoluer en fonction des conditions de production. Cette évolution est capable de modifier
I'odeur et la saveur de I'huile. Ce changement exerce une forte influence sur 1’acceptabilité ou
le rejet des huiles d’olives par le consommateur. L’analyse chimique est insuffisante pour
déterminer la qualité d'une huile, pour cela une analyse sensorielle codifiée et détaillée a été
développée (CEE, 2007 ; Bendini et al., 2012). Les attributs sensoriels d'une huile ont été
classés en deux catégories : les attributs positifs et les défauts.

Il existe trois grands attributs positifs (Mazzalupo et al., 2012) :

= Amer: c’est le golt élémentaire caractéristique de I'huile obtenue a partir d’olives
vertes (stade de la véraison), percu par les papilles caliciformes formant le V lingual.

= Fruité : Ensemble des sensations olfactives caractéristiques de I'huile, dépendant de la
variété des olives, provenant de fruits sains et frais, percues par voie directe ou rétro
nasale. Le fruité vert correspond aux caractéristiques rappelant les fruits verts a
I'inverse du fruité mar qui témoigne d'une récolte des olives plus tardive.

= Piquant : Sensation tactile de picotement, caractéristique des huiles produites au
début de la campagne, principalement a partir d'olives encore vertes, pouvant étre
percue dans toute la cavité buccale, en particulier dans la gorge.

L’huile d'olive vierge extra, ne doit présenter aucun de ces défauts (Mazzalupo et al., 2012) :
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= Chémé/Lies : Flaveur caractéristique de I'huile tirée d'olives entassées ou stockées
dans des conditions telles gu'elles se trouvent dans un état avancé de fermentation
anaérobie, ou de I'huile restée en contact avec les « boues » de décantation, ayant elles
aussi subi un processus de fermentation anaérobie, dans les piles et les cuves.
= Moisi/humide : Flaveur caractéristique de 1’huile obtenue a partir des olives attaquées
par des moisissures et des levures a la suite d’un stockage des fruits pendant plusieurs
jours dans I’humidité.
= Vineux/vinaigré ou acide/aigre : Cette flaveur est due a la fermentation aérobie des
olives ou des restes de pate d'olive dans des scourtins non lavés correctement, qui
donne lieu a la formation d'acide acétique, acétate d'éthyle et éthanol.
= Meétallique : Flaveur caractéristique de I’huile demeurée longtemps en contact avec
des surfaces métalliques, au cours du procédé de broyage, de malaxage, de pression
ou de stockage.

= Rance : Flaveur des huiles ayant subi un processus d'oxydation intense.

1.2.7.2. Parametres physico-chimiques
1.2.7.2.1. Acidité

L’acidité des huiles est un paraméetre physico-chimique majeur dans la détermination de
la qualité de I’huile d’olive. Elle représente principalement le taux d'altération hydrolytique de
la matiere premiére a la suite d’une activité enzymatique naturelle et/ou microbienne, ce qui
induit la libération des acides gras des triacylglycérols. Elle représente la teneur en acides gras
libres de I’huile d’olive exprimée en pourcentage d'acide oléique. La présence en quantité
¢levée d’acide gras est a I’origine des ardmes désagréables de 1'huile d’olive (Jacotot, 1993 ;
Clodoveo et al., 2007 ; Nierat et al., 2014). Ce phénoméne se développe dans les fruits
blessés, suite aux mauvaises conditions de stockage des olives et dans des huiles mal

préparées (durant la décantation, filtration) (Mordert et al., 1997 ; Nierat et al., 2014).
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1.2.7.2.2. Indice de peroxyde

L'indice de peroxyde, mesuré en milliéquivalents d'oxygene actif par kilogramme,
détermine l'oxydation initiale d'une huile dans une analyse de qualité. Il détermine la qualité
et I’état de détérioration de I’huile. Les corps gras peuvent s’oxyder en présence d’oxygene et
de certains pro-oxydants (température élevée, lumiere, enzyme, ions métalliques...).
L’oxydation conduit dans un premier temps a la formation de peroxydes. L’indice de
peroxyde représente la quantité d'oxygéne chimiquement lié a 1’huile sous forme de
peroxydes, en particulier d'hydroperoxydes. Ces derniers se décomposent ultérieurement en
dérivés carbonylés, aldéhydes et hydrocétones (responsables de 1’odeur de rance) et en divers

produits oxygénés (alcools, acides...) (Tanouti et al., 2011 ; Gharby et al., 2015).

1.2.7.2.3. Absorbance dans I’'UV

L'état d'oxydation de I’huile d'olive peut étre défini par la détermination des coefficients
d'extinction spécifiques dans I’UV. Dans I’huile d’olive 1'oxydation des acides linoléique et
linolénique entraine la formation de peroxydes d'hydrogéene dans lesquels les doubles liaisons
se conjuguent. Par ailleurs, on observe la formation de liaisons carbone-carbone ou de liaisons
carbone-oxygene (composés carbonylés a, B-insaturés) sous forme de produits d'auto-
oxydation secondaire. L'ensemble de ces composés entraine une augmentation de I'absorption
dans la région comprise entre 225 nm et 325 nm. Ces peroxydes évoluent avec le temps et
donnent lieu a la formation de produits divers tels les cétones insaturées et les dicétones qui
absorbent dans I’UV vers 270 nm. Le degré et le stade d'oxydation d'une huile peuvent donc
étre évalués par des coefficients d'absorption de la lumiere dans l'ultraviolet appelés
absorbances spécifiques K232 et K270 (Boskou, 1996 ; Mignani et al., 2012). Il faut noter
que le raffinage des huiles d'olive provoque la formation de systemes conjugués (trienes

conjugués) qui absorbent également a 270 nm, mais aussi, a 266 et a 274 nm ; ces dernieres
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sont utilisées pour distinguer I'absorption liée aux produits d'oxydation de celle liée aux

systemes conjugués (Kiritsakis et al., 2002 ; Mignani et al., 2011).

1.2.8. Oxydation de I’huile d’olive :

Les huiles végetales notamment I’huile d’olive, du fait de leur richesse en acides gras mono-
et/ou polyinsatures, sont sujettes a des réactions chimiques telles que I’isomérisation et
I’oxydation des acides gras (Zanoni et al., 2005 ; Li et Wang, 2018). L’isomérisation conduit
a la génération d’acides gras trans alors que la peroxydation lipidique est un complexe de
réactions chimiques qui se produisent en présence d’oxygene et conduisent au rancissement
(Zanoni et al., 2005). L'oxydation ou le rancissement des huiles est un processus naturel
inévitable, influencant négativement les propriétés chimiques, nutritionnelles et sensorielles

des huiles. (Rodrigues et al., 2017 ; Li et Wang 2018).

1.2.8.1. Facteurs d’oxydation de I’huile d’olive

Plusieurs facteurs peuvent influencer 1’oxydation des lipides (Hsieh et Kinsella, 1989 ;
Cayuela Sanchez et al., 2013). Ces facteurs peuvent étre classés en :

Facteurs intrinseques : représentés essentiellement par :

= La composition en acides gras des lipides ;
= La présence d’espéces pro-oxydantes (ions métalliques, enzymes) ;

= La présence d’antioxydants naturels (tocophérol).
Facteurs extrinseques : représentés essentiellement par :

= La température de stockage ;
= L’exposition a la lumiére ;
= La pression partielle en oxygene ;

= La présence de pro-oxydants exogenes.

1.2.8.2. Mécanisme d’oxydation
L’action directe de 1’oxygene en se fixant sur les acides gras ainsi que 1’action

indirecte des autres facteurs (intrinseques et extrinseques) entrainent un ensemble complexe
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de réactions chimiques menant a I’oxydation de I’huile. L’oxydation peut étre enzymatique,
auto-oxydation ou bien photo-oxydation comme illustré dans la figure 18. Ces réactions
conduisent a la rupture des chaines carbonées avec le développement de produits pour la

plupart volatils a structure carboxylée.

LH = Lipide insaturé
(acide gras libre, triglycéride, phospholipide)
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Figure 18 : Réactions d’oxydation des lipides (Berset et Cuvelier, 1996 ; Cuvelier et
Maillard, 2012)

1.2.8.2.1. Auto-oxydation
L’auto-oxydation des acides gras insaturés (RH) subit un ensemble de réactions en

chaine auxquelles participent surtout des radicaux libres R®. Cette réaction se déroule en 3
grandes étapes: initiation, propagation et terminaison (Choe et Min, 2006; Dominguez et al.,
2019).
1.2.8.2.1.1. Initiation

Au cours de cette phase les lipides insaturés (RH) perdent un atome d’hydrogéne, cela
peut étre effectué¢ par action directe sur 1’acide gras insaturé, pour former un radical libre
(radical alkyle) selon la réaction suivante : RH - I - H « + R «: Ces éactions

sont spontanées mais lentes en conditions douces (Choe et Min, 2006 ; Farhoosh, 2021).

41



Chapitre IT Généralités sur Chuile d olive

1.2.8.2.2. Propagation

Au cours de la phase de propagation, le radical alkyle formé pendant la phase
d’initiation fixe trés rapidement 1I’oxygene moléculaire a 1’état normal (triplet) et forme un
radical libre peroxylé instable (Choe et Min, 2006 ; Dominguez et al., 2019). En effet,
I’oxygene triplet ne se fixe pas directement sur un composé lipidique natif, mais sur un
composé radicalaire (Frankel, 2005 ; Choe et Min, 2006 ; Dominguez et al., 2019).

R 4+ 02 -ROO0° (Réaction rapide) (2)
ROO° +RH—-ROOH + R°(Réaction lente) (3)

L’absorption de 1’oxygene et les réactions d’oxydation primaire s’accélérent a travers des
mécanismes radicalaires en chaine. Dés que cette phase de propagation a démarré, les
réactions d’oxydation secondaire se déclenchent, les radicaux libres se détachent pour former
des composés non radicalaires qui affectent la qualité de I’huile et représentent la principale
cause de I’altération des qualités organoleptiques de 1’huile (gott et de I’odeur).

La phase de propagation est auto catalytique, qui devient trés rapidement irréversible. Les
hydro peroxydes LOOH s’accumulent dans I’huile. Ce sont des molécules instables, surtout
en présence de traces de métaux qui jouent un rdle important dans leur décomposition.

(Thanonkaew et al., 2006; Waraho et al., 2011).

1.2.8.2.3. Terminaison

Durant cette phase, les nouveaux radicaux qui se forment, notamment les alkoxyles LO®
et les hydroxyles OH®, vont a leur tour alimenter 1’auto-oxydation des AGI ou trouver pour
cibles d’autres composes tels que les vitamines et les pigments. Les radicaux alkoxyles sont
également a I’origine des réactions de scission, de cyclisation et de polymeérisation.

ROO° + ROO° — [ROOOOR]ROOR + 02 (4)
R®+ R° - RR (5)
ROO° + R® - ROOR (peroxyde cyclique)(6)
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I. Matériel et méthodes
I.1. Etude du rhizome du gingembre
I.1.1. Collecte et préparation du matériel végétal (Zingiber officinale)

La présente étude a été réalisee sur les rhizomes (partie souterraine de la plante) du
gingembre (Zingiber officinale). Les échantillons utilisés ont été procurés chez un herboriste
au niveau de la wilaya de Bejaia. Ces rhizomes sont originaires de la Chine.

Les rhizomes du gingembre ont été préparés pour le séchage, d’abord lavés soigneusement
afin d’¢éliminer toutes les impuretés puis rincés abondamment avec de 1’eau distillée enfin

essuyés afin d’enlever 1’eau excessive.

I. 1.2. Détermination de I’humidité

La teneur de I’échantillon en humidité est déterminée par la méthode de dessiccation
par évaporation selon Schulze et al. (2014).
Des échantillons de gingembre frais (environ 5 g) sont coupés en petit morceau et introduits
dans des creusets tarés, puis sechés dans une étuve a 130°C + 2°C jusqu'a un poids constant.
Apres refroidissement dans un dessiccateur, les creusets sont pesés et le taux d’humidité est

déterminé selon la formule suivante :

M1-M2
Pe

H% = x100

H% : Pourcentage d’humidité ;
M1 : Masse de la capsule + 1’échantillon avant séchage ;

M2 : Masse de la capsule + 1’échantillon aprées séchage ;
Pe : Masse de la prise d’essai.

1.1.3. Séchage des rhizomes du gingembre
Les rhizomes du gingembre lavés, sont coupés en minces homogénes lamelles

d’environ 3 mm d’épaisseur. Des lots de 100 g sont soumis aux séchages conventionnels en
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utilisant une étuve ventilée (Binder E28, Germany) a quatre températures différentes qui

sont : 40°C, 60°C, 80°C et 100°C.

La masse est périodiqguement suivie en utilisant une balance de précision (+0.001), la pesée
est faite a un intervalle de 3 minutes pour les échantillons séchés aux températures 100°C et
80°C, et a un intervalle de 5 minutes pour les échantillons séchés a 60° C et enfin un
intervalle de 10 minutes pour les échantillons séchés a 40°C. Le séchage est présumé terminé
dés I’obtention d’une masse constante. Une fois le séchage est terming, les lamelles obtenues
subissent un broyage a I’aide d’un broyeur électrique de marque (IKA model-All, Baden-
Wirttemberg, Germany) jusqu’a obtention d’une poudre fine. Apres broyage, les poudres sont
tamisées a 1’aide d’un tamis de diamétre de 250 um pour 1’obtention d’une poudre homogeéne.
Ces poudres sont conservées dans des flacons en verre et stockées a 1’abri de la lumiére et de
I’humidité jusqu’a leur utilisation.
1.1.4. Extractions des composés phénoliques

Afin de pouvoir déterminer les composés phénoliques une extraction au préalable était
nécessaire. L’extraction est effectuée selon le protocole de Mukherjee et al. (2014). 1 g de
poudre de gingembre est mis en contact de 25 ml d’éthanol a 75%, le mélange est soumis a
une agitation constante pendant une heure a 40°C, puis centrifugé pendant 30 minutes a 1800
tr/min. La méme opération a été répétée deux fois pour une extraction exhaustive. Les extraits
ont été rassemblés, filtrés, sur papier Wattman N°03, puis transférés dans des flacons

hermétiques et conservés a 04°C pour les utilisations ultérieures.

1.1.4.1. Dosage des polyphénols Totaux (PT)
Le dosage des composeés phénoliques totaux dans les extraits éthanoliques du
gingembre a été effectué en utilisant le réactif de Folin-Ciocalteu, selon le protocole de Chan

et al. (2008) avec quelques modifications.
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500 ul du réactif de Folin-Ciocalteu (10%) ont été ajoutés a 200 ul de I’extrait de gingembre,

apres 5 minutes d’agitation, 1500 ul d’une solution de carbonate de sodium Na,CO, (7,5%)

ont été additionnés et le mélange obtenu a été ensuite agité puis incubé pendant 30 minutes a
I’obscurité. La lecture des absorbances se fait a 765 nm a I’aide d’un spectrophotometre UV-
visible (UV-mini 1240, Shimadzu, Japan) contre un témoin préparé dans les mémes
conditions sauf que I’extrait de gingembre a été remplacé par le solvant. La teneur en
polyphénols est déterminée par référence a une courbe d’étalonnage obtenue avec I’acide
gallique a différentes concentrations (voir annexes). Les teneurs en polyphénols totaux ont été

exprimées en mg équivalent acide gallique par gramme de matiere séche (mg EAG /g de MS).

1.1.4.2. Dosage des flavonoides

La teneur en flavonoides dans cette étude a été déterminée selon la méthode rapportée
par Jelled et al. (2015) avec quelques modifications. Brievement a 0,5 ml d’extrait de
gingembre ont été ajoutés 2 ml d’eau distillée et 0,15 ml de la solution NaNO2 & 5%. Apres 6
minutes d’incubation, 0,15 ml d’une solution de trichlorure d’aluminium AIClz a 10% ont été
additionnés, puis un volume de 2 ml d’une solution de NaOH a 4% a été ajouté apres 6 autres
minutes de réaction. Enfin, le volume final a été ajusté a 5 ml avec 1’eau distillée. La solution
a été incubée pendant 15 minutes a 1’obscurité et a température ambiante. L absorbance a été
mesurée a 510 nm et la teneur en flavonoides est exprimée en mg équivalent épicatéchine par
gramme de matiére seche (mg EQ/g MS), par référence a une courbe d’étalonnage

préalablement réalisée avec ce standard.

1.1.5. Détermination des caroténoides totaux

Les teneurs en caroténoides totaux ont été déterminées suivant la méthode de Sass-
Kiss et al. (2005). 100 mg de poudre de gingembre sont mélangés avec 10 ml de solvant
d'extraction qui se compose d’hexane, d’acétone et d’éthanol avec les proportions respectives

2 :1:1. Le mélange a été bien agité puis centrifugé pendant 15 minutes a 2250 tr/min. La
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phase supérieure (hexane) contenant les caroténoides a été récupérée et son absorbance a été
mesurée a 450 nm. La concentration en caroténoides a eté estimee en se référant a la courbe
d’étalonnage préparée avec le p-carotene (voir annexe).

Les résultats ont été exprimés en mg de B-caroténe par 100 g de poudre gingembre (mg

EBC/100 g MS).
1.1.6. Détermination de I’activité antioxydante (DPPH®)

L’activité anti radicalaire des extraits de gingembre est déterminée par la méthode
basée sur la réduction du radical diphénylpicryl-hydrazyl (DPPH°®), suite & un transfert
d’hydrogene qui provient des antioxydants du milieu réactionnel. La réaction de réduction du
DPPH provoque la diminution de I’intensité de la couleur violette, cette derniére est mesurée
par spectrophotométrie. L’activité anti-radicalaire des extraits du gingembre a été déterminée
selon le protocole de Brand-Williams et al. (1995). 3 ml de la solution de DPPH ont été
mélangés avec 0,1 ml d’extrait éthanolique de gingembre. La mesure de la réaction de
réduction du DPPH® a été réalisée a 517 nm apres incubation a température ambiante pendant

30 minutes. L’activité anti-radicalaire a été calculée selon la formule suivante :
o Ac — As
Inhibition(%) = (A—) * 100
C

Ac : absorbance du control ;

As : absorbance de ’extrait.

1.1.7. Détermination et identification des composés phénoliques par HPLC

La séparation et I’identification des composés phénoliques ciblés dans les différentes
poudres de gingembre ont été réalisees en utilisant le systeme chromatographique Agilent
HPLC 1260 Infinity (Agilent Technologies, Waldbronn, Germany) équipé d’une pompe
quaternaire (G1311B 1260) et d’un auto-échantillonneur (G1329B 12). Les séparations ont
été effectuées sur une colonne de type Kromasil 100 C18 (250 x 4,6 mm, 5 um) placée dans
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un compartiment a température contrdlée (G1316A 1260). La température de la colonne a été
maintenue & 40°C. Le systéme a été muni d’un détecteur UV DAD VL G1315D 1260. Le
volume d'injection a été de 10 pl d’extrait. La phase mobile a été composée de tampon
phosphate 0,1% (v/v) (solvent A) et d’acétonitrile (solvent B). Le débit de la phase mobile a
été de 1,0 ml/min.

Le gradient appliqué pour toutes les expériences a été le suivant : 0-3 min : 30- 70% A ; 3- 40
min : 30- 70% B, et enfin a 40- 50 min 30- 70% A. Des solutions standards de zingerone, 6-
shogoal et 6- gingerol ont été préparées individuellement a des concentrations de 2 pg/ml a
500 pg/ml. La longueur d’onde de détection a été de 280 nm. Les résultats ont été traités avec
le logiciel Agilent OpenLAB 2.2 CDS (chromatography data systems). L’identification des
composants phénoliques ciblés (zingerone, 6-gingerol and 6-shogaol) dans les extraits
éthanoliques du gingembre a été réalisée en comparant leur temps de rétention (TR) avec ceux

des standards utilisés.

1.1.8. Détermination du p-caroténe par Chromatographie Liquide Haute Performance
La teneur en B-caroténe dans les différentes poudres de gingembre a été déterminée
par chromatographie (HPLC) selon le protocole utilisé par Stinco et al. (2014) et Benmeziane
et al. (2018). La premiére étape consistait en 1’extraction du B-caroténe par un solvant
constitué¢ d’un mélange d’hexane et d’acétone (v/v). 10 mg de poudre de gingembre ont été
mélangés avec 1 ml de d’eau Milli-Q. Le mélange a été ensuite centrifugé a 1.800 xg pendant
3 minutes et le surnagent résultant a été écarté. Ensuite 1 ml de la solution d’extraction
acétone-hexane a été ajouté a chaque échantillon, le mélange obtenu a été agité puis
centrifugé pendant 3 minutes a 1.800 xg. Le surnagent résultant a été alors collecté. Ces
étapes ont été répétées jusqu'a la disparition de la couleur jaune. La fraction organique a été
ensuite évaporée sous vide a température inférieur a 30°C. Le résidu obtenu a été conservé

sous nitrogéne (N2) pour I’analyse ultérieure.
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Le résidu sec ainsi obtenu a été re-dissous dans 100 pl d’acetonitrile pour I’analyse
chromatographique (HPLC). L’analyse quantitative a été réalisée en utilisant un systéeme
Agilent HPLC 1260 Infinity (Agilent Technologies, Waldbronn, Germany) équipé d’une
pompe quaternaire (G1311B 1260), d’un compartiment de contréle de température de colonne
G1315D 1260, et d’un détecteur DAD VL. Les concentrations des standards utilisées sont de
0,005 pg/ml a 2,8 pg/ml. La séparation a été faite sur la colonne Poroshell 120 EC-C18 dont
les dimensions (4,6x 50 mm, 2,7 um). La température de la colonne a été maintenue a 40°C.
La phase mobile utilisée est constituée d’éthyle acétate (solvant A), de méthanol (solvant B)
et de I’acétonitrile (solvant C). Le gradient d’élution était comme suivant : 0- 5 min : 85% A,
15% B ; 5- 9 min : 60% A, 20% B, 20% C ; 9- 15min, 85% A, 15% B. Le débit de la phase
mobile a été de 1,0 ml/min. La longueur d’onde de détection a été de 280 nm. Les résultats
obtenus ont été analysés a I’aide d’un logiciel Agilent Open LAB 2.2 CDS (chromatography
data Systems). L’identification du P-caroténe a été réalisée en comparant son temps de

rétention (TR) avec celui du standard utilisé.

1.1.9. Etude de la composition nutritionnelle des poudres de gingembre
1.1.9.1. Dosage de la matiére grasse

Le taux de matiére grasse dans les poudres de gingembre a été quantifie par
I’analyseur de matic¢re grasse ORACLE (CEM Corporation, NC, USA). C’est un analyseur de
graisse rapide qui ne nécessite aucun développement de méthode.
L'ORACLE fournit une précision chimique de référence pour tous les échantillons
alimentaires sans avoir aucune connaissance préalable de la matrice et de la composition de
I'échantillon. 11 utilise a la fois les propriétés nucléaires et le signal de résonance magnétique

(RMN) pour mesurer d’une maniére précise
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1.1.9.2. Dosage des protéines

Les protéines et les protéines solubles dans I’eau ont ét¢ déterminées en utilisant
I’analyseur rapide de protéine Sprint™ (CEM Corporation, NC, USA).
Le Sprint™ utilisé est trés avancé dans l'analyse des protéines basée sur un processus de
chimie verte rapide permettant une détection directe des protéines. Il a été standardisé au
paravent pour la détermination des protéines brutes selon la méthode Kjeldahl (AOAC, 2000).
Pour les protéines solubles une procédure d’extraction était nécessaire avant le dosage selon la

méthode détaillée ci-dessus.

1.1.9.2.1. Extraction des protéines solubles

Les protéines solubles ont été extraites selon le protocole suivant : 2 g de poudre de
gingembre ont ét€¢ pesés avec précisions puis suspendu dans 100 ml d’eau distillée. Les
échantillons ont été soumis a I’agitation pendant une nuit (12-15 heures) a température
ambiante en utilisant 1’agitateur LABOSHAKE (Gerhardt GmbH, 53639 Konigswinter,
Germany), une fois 1’agitation est terminée les échantillons ont été centrifugés a 2.500 xg
pendant 20 min, puis filtrés en utilisant le papier filtre Whatman No.1. Le surnageant a été

utilisé pour la détermination des protéines soluble (WSP %).

1.1.9.3. Taux d’humidité

Le taux d’humidité et le taux de la matiére seéche dans les différentes poudres de
gingembre ont été déterminés par une technique rapide en utilisant un nouvel appareil appelé
SMART-6™Analyzer (CEM Corporation, NC, USA). C’est un analyseur d’humidité a micro-
ondes le plus avancé au monde pour lI'analyse rapide de I'numidité et des solides. Il utilise une
combinaison de micro-ondes et d'infrarouge pour analyser rapidement I'humidite et les solides
dans n'importe quel produit. Cette source d'énergie de séchage a double fréquence brevetée
offre le séchage le plus rapide et le plus complet disponible, pour une large gamme

d'échantillons. Il consiste a lire directement le taux d’humidité de 1’échantillon.
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1.1.10. Analyse de la microstructure des différentes poudres

Le changement dans la microstructure des particules des différentes poudres de
gingembre obtenues en fonction des différentes temperatures de séchage a été observé par
microscope electronique de marque Hitachi S700 (Hitachi, Berkshire SL6 8YA, England).
La premiére étape consistait a fixer les échantillons sur un support spécifique ou un plot
métallique. Pour que I’échantillon réémette les électrons a D’intérieur de la chambre
d’observation du microscope, celui-Ci doit étre recouvert d’une fine couche de métal. Cette
étape a été réalisée a 1’aide d’un métalliseur qui va permettre la mise en place d’une fine
pellicule d’or d’environ 2 a 3 nm d’épaisseur sous vide, le métalliseur utilisé de model
EMITECH-K550, (Ashford, England).
Les images ont été obtenues en examinant les particules de poudre de gingembre ainsi

prépares a 1.5 KV et le grossissement utilisé est de 1000 x.
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|.2. Enrichissement de I’huile d’olive

L’autre objectif de la présente étude aprés le séchage des rhizomes du gingembre, a été
un essai d’enrichissement de I'huile d'olive vierge a base des poudres de gingembre obtenues,

¢’est un enrichissement solide-liquide par macération.
Afin de mieux cerner cet objectif, plusieurs tests ont éte réalisés :

e Indice d’acidité,
¢ Indice de peroxyde,
e Activité anti-radicalaire de I'huile d'olive enrichie (test DPPHe)

e Lateneur en polyphénols.
1.2.1. Analyse de I’huile d’olive

L’huile d’olive utilisée est une huile extra vierge, obtenue exclusivement par des
procédés mécaniques, de variété Achemlal provenant de la région d’Akbou wilaya de Bejaia.
Cette huile a été sujette a une sérié d’analyse afin de déterminer ses propriétés physico-

chimiques initiales.

1.2.1.1. Détermination des parameétres de qualité de ’huile d’olive utilisée
Les différents parametres de qualité de I’huile d’olive ont été déterminés selon les

méthodes rapportées dans le réglement de la commission (I'EC) n0.1989/2003.

1.2.1.2 Détermination de I'acidité

Le principe de la détermination de I’acidité consiste & neutraliser les acides libres par une
solution alcoolique d’hydroxyde de sodium.

Le protocole utilisé consiste a melanger 0,5 g d'huile d’olive avec 5 ml d’une solution d'alcool
éthylique et d'éther diéthylique (1 : 2, v/v). Le mélange a été titré avec une solution de NaOH

a 0,1 M en présence de la phénophtaléine comme indicateur coloré.

51



Matériel et méthodes

Les résultats ont été exprimés en pourcentage (%) d'acide oléique (COI, 2009) selon la

formule suivante :

o NxVx282.5
Acidité (%) = leOO

M : masse de la prise d’essai en gramme ;
N : normalité de solution d’hydroxyde de sodium en eq g/l ;
V : volume de titrage en ml ;

282,5 g/mol : la masse molaire de I’acide oléique.

1.2.1.3. Détermination de I’indice de peroxyde

L’indice de peroxyde est déterminé comme suit : 0,5 g d'huile d’olive sont mélangés a 12,5 ml
d’une solution d'acide acétique et de chloroforme (3 : 2, v/v). Aprés avoir ajouté 0,5 ml d'une
solution saturée d'iodure de potassium, I'echantillon est incubé a 1’obscurité pendant 5
minutes. Puis, 35,7 ml d'eau distillée et 0,5 ml d’empois d'amidon sont ajoutés (une couleur
violette apparait). Le mélange est titre avec une solution de Na2S203 a 0,01 M jusqu’a la
disparition de la couleur violette. Un control a été realise dans les mémes conditions en
remplagant ’huile d’olive par de 1’eau distillée. Les résultats sont exprimés en milli
équivalent d’oxygene actif par kilogramme d’huile (meq Oz kg-1 d’huile) selon la formule

suivante (1SO 3960) :

(V= VO)N
IP(ug/g) = ~—5— 1000

Vo : volume de la solution de thiosulfate de sodium utilisé pour le control en ml ;
V : volume de la solution de thiosulfate de sodium utilisé pour la prise d’essai en ml ;

N : normalité de la solution de thiosulfate de sodium ;
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P e : masse de la prise d’essai en gramme.

1.2.1.4. Extraction des composés phénoliques

Les polyphénols totaux de I’huile d’olive analysée ont été extraits selon le protocole
de Costantina et al. (2014). C’est une extraction liquide-liquide qui consiste & mélanger 10 g
d'huile d'olive avec 10 ml de solvant constitué de méthanol et d'eau (80 : 20, v/v). Le mélange
est agité pendant 30 minutes, puis centrifugé a 4000 t/ mn pendant 15 minutes, enfin le
surnagent est récupéré. Apres avoir repété le procédé deux fois, les extraits ont été rassemblés
et filtrés sur papier Wattman N°03. Les extraits ainsi obtenus sont maintenus a 20°C pour des

analyses ultérieures.

1.2.1.4.1. Dosage des polyphénols dans les extraits méthanoliques
Le dosage des composés phénoliques totaux de I’huile d’olive est réalisé en utilisant le réactif

de Folin-Ciocalteu et selon le protocole de chan et al. (2008) (voir section 11.1.3.1).

1.2.1.5. Détermination de I’activité antiradicalaire
La détermination de D’activité antiradicalaire des extraits éthanoliques de 1’huile
d’olive par le test de DPPH a été effectuée en utilisant la méthode décrite par Brand-Williams

et al. (1995).

1.2.2. Incorporation du gingembre dans I’huile d’olive
1.2.2.1. Etude préliminaire

L’enrichissement de 1’huile d’olive pourrait étre influencé par différents facteurs. Pour
cela, nous avons étudié I’effet de certains parametres a savoir le temps et 1a température sur la
teneur en composés phénoliques et les paramétres de qualité (acidité, acide de peroxyde) des

huiles enrichies. Cette étape préliminaire nous a permis également de définir les intervalles

des facteurs a utiliser dans le plan des expériences.
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Afin de déterminer I’effet de la charge (la concentration) de la poudre de gingembre, utilisee
pour I’enrichissement de 1’huile d’olive vierge, une étude préliminaire a été réalise comme

suit 0,5¢g, 19, 1,59 et 2g, de poudre de gingembre /50 ml d’huile & température ambiante.

1.2.2.2. Procédure de macération

D’aprés les résultats obtenus, 1’échantillon obtenu aprés séchage a 100°C a révélé une
meilleure préservation de la qualité finale de la poudre de gingembre (a savoir le taux les
polyphénols totaux, la concentration en flavonoides et 1’activité antioxydante), de ce fait, il a
été sélectionné afin d’effectuer ’enrichissement de I’huile d’olive a raison d’un gramme de

poudre dans 50 ml d'huile d'olive. On a procédé de la maniere suivante :

= Les huiles du groupe A :
Dans ce groupe le mélange : poudre de gingembre et huile d’olive (1g/50 ml) est incubé a

40°C et a I’obscurité pendant 2 heures ;

= Les huiles du groupe B :

Dans ce groupe le mélange: poudre de gingembre et huile d’olive est incubé a
température ambiante et a I’obscurité pendant 24 heures.
Une fois I’incubation est terminée, ces mélanges ont été centrifugés a 1800 tr/min pendant 30

min, puis filtrés. Les huiles ainsi obtenues ont été conservées pour les analyses ultérieures.

1.2.2.3. Analyse de I’huile d’olive aprés enrichissement

Aprés enrichissement, le méme protocole a été suivi et qui consiste a :
e Extraction des composés phénoliques de I’huile enrichie ;
e Dosage des polyphénols ;
e Détermination de I’activité antiradicalaire ;
e Détermination des parametres de qualité :
e Acidité;
¢ Indice de peroxyde.
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1.3. Analyse statistique

La différence entre les résultats obtenus pour les différentes poudres de gingembre
séchées a différentes températures ainsi que les résultats obtenus de 1’analyses des huiles
d’olive ont été déterminés par I’analyse de la variance (ANOVA) en utilisant Minitab® 18.1
(MINITAB Inc., Coventry, UK), suivi du test de Tukey pour comparaison entre les résultats.
L’analyse de corrélation a été accomplie par le test de Pearson pour explorer la relation entre
les différentes variables. Les valeurs de P<0,05 ont été considérées significatives. Les

différents tests ont été répétés trois fois et les résultats sont exprimés en moyenne + écart

types.
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Résultats et Discussion

I1. Résultats et discussion

I1.1. Teneur en humidité et cinétique de séchage conventionnel du gingembre

Les résultats de la détermination des taux d’humidité dans les rhizomes du gingembre

frais montrent une forte teneur en eau (de 1’ordre de 90% ) comme le démontre la figure 19.

Matiere
Seche
10%

Eau
0%y

Figure 19 : Présentation du taux d’humidité dans les rhizomes du gingembre (Zingiber

officinale).

Les mémes resultats ont été apportés par Sultan et al. (2005) ; Balachandran et al. (2006)
Puengphian et Sirichote, (2008) ; Deshmukh et al. (2014). Ces résultats démontrent
clairement que le constituant majeur du rhizome est I’eau, pour une meilleure conservation

de ce dernier il est donc nécessaire d’effectuer un séchage adéquat.

Les résultats obtenus du séchage effectué sur les rhizomes gingembre a différentes

températures (40°C, 60°C, 80°C et 100° C) sont représentés dans le tableau I11.
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Tableau 11l : Temps de séchage et poids finals des rhizomes séchés aux différentes
températures.
Température de Poids finals Temps de séchage
séchage (°C) (%) (Min)
40 °C 10,58+0,21 710
60 °C 10,48+0,31 340
80 °C 9,69 £ 0,28 177
100 °C 9,42+0,21 170

La perte de masse en fonction du couple temps-température lors du séchage des rhizomes de

gingembre est représentée par les courbes illustrées dans la figure 20.

L’humidité initiale des rhizomes frais était d’environ 90%, le séchage est présumé termine
dés que le taux d’humidité devient constant et par conséquent la masse devient constante dés
que ce taux atteint le seuil d’environ 10% ou moins, pour les différentes températures testées.
Les résultats obtenus ont clairement démontré 1’influence de la température de séchage sur
le taux de perte en eau dans les différents échantillons de gingembre frais. Par ailleurs, le
temps de séchage était inversement proportionnel a la température de séchage ou 1’on
enregistre la plus longue période de séchage (environ 12 heures) a 40 °C, avec la plus faible
perte en humidité. Ce temps a été réduit de 50% a 60 °C pour atteindre moins de six heures
nécessaires pour séchage (340mn) ; cette diminution dans le temps de séchage devient plus
importante a 80 °C, ou il a nécessité seulement trois heures pour achever le séchage, tandis
qu’a 100 °C il est devenue plus stable (170 mn).

Les résultats obtenus ont démontré que la perte en eau était beaucoup plus rapide aux
températures de séchage élevées comme rapportés par Arslan et Ozcan, 2011 ; et Deshmukh
etal., 2014.

D’apreés la figure 20, le processus de sechage est rapide durant la phase initiale en raison de

la teneur élevée en eau, ce qui a conduit a une forte évaporation de I'humidité interne. Par
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conséquent, le séchage s’est produit majoritairement durant la phase de chute, en raison de
la prédominance du mécanisme de diffusion interne lié a la présence d’eau liée (Karathanos
et Belessiotis, 1997 ; Kaymak-Ertekin, 2002 ; Weigiao et al., 2016). Dans le méme contexte,
Baker (1997) et Deshmukh et al. (2014) ont indiqué que I’¢élimination d'eau se fait en premier
lieu dans les grands capillaires ensuite dans les petits, ce qui a entrainé une réduction dans
le taux d'évaporation. En s’approchant de la fin du processus du séchage, ce dernier devient
plus difficile, en raison de la présence d'eau liée aux composants alimentaires tels que les
protéines, ’amidon, etc. La stabilité du poids et par conséquent I’achévement du processus
du séchage, peut étre expliquée par le fait que la température de la matrice atteint celle de
I’air du séchage par conséquent la force de migration de I’eau de I’intérieur vers la surface
est réduite. D’autre part, il est également possible qu’il n’y est plus d’eau libre dans la
matrice, par conséquent, I’humidité de la matrice est en équilibre avec I’humidité de I’air de
séchage, ce qui signifie que la masse de la matrice reste constante ce qui mene a déduire que

le séchage est arrivé a terme (Bonazzi et Bimbenet, 2003 ; Vasseur, 2011 ; Jean, 2011).

120 1
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Figure 20: Cinétique de séchage et de la perte en eau dans les rhizomes de gingembre

séchés aux différentes températures.

58



Résultats et Discussion

11.2. Dosages des polyphénols totaux et des flavonoides
11.2.1. Les polyphénols totaux

Les teneurs en PT dans les différents extraits, exprimées en mg d’acide gallique par

gramme d’échantillon sec (mg AG Eq/g de MS), sont indiquées dans le tableau IV.

Tableau 1V : Teneurs en PT et flavonoides des differents extraits.

Température de PT Flavonoides
séchage (mg AG Eqg/g de MS) (mg E eg/g de MS)
40 °C 12,21 + 0,246¢ 2,70 +0,167¢
60 °C 14,48 +0,793° 3,76 +0,383°
80 °C 16,36 +0,95" 5,98 +0,221°
100 °C 24,15 +0,65? 10,57 £ 0,383?

Les teneurs en PT étaient significativement différentes (P<0,05) et positivement liées aux
températures de séchage. La teneur la plus élevée 24,15 mg AG Eq/g de MS est observée
dans I'échantillon séché a 100 °C suivie des échantillons séchés a des températures plus
basses voir 80 °, 60 ° et 40 °C ou nous avons enregistré les valeurs suivantes 16,36 ; 14,48
et 12,21 mg AG Eqg/g MS, respectivement. Il est bien connu que le traitement thermique est
un facteur critique qui exerce une grande influence sur les composés phénoliques. En se
référant a la littérature, nos résultats concordent avec ceux rapportés par. Kubra et Rao
(2012) et Mahmudati et al. (2020) qui ont rapporté que le traitement thermique pouvait
entrainer la dégradation des constituants cellulaires, exemple la dégradation des tanins
phénoliques complexes, et le processus d'oxydation enzymatique ou non enzymatique
entrainant une libération importante de polyphénols par les matrices, conduit a une teneur
supplémentaire en composés phénoliques (Eyenga et al. 2020).

D'autre part, Jelled et al. (2015) ont apporté une diminution dans la teneur en TP. Ils ont

attribue cette diminution a la degradation des polyphénols au cours des différentes étapes de
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séchage, de broyage et de stockage. Différents résultats ont été rapportés par d'autres études
sur le gingembre séché. Par exemple, Gumusay et al. (2015), An et al. (2016) et Idris et al.
(2019), ont rapporté des valeurs de de 3,54 mg AG Eg/g MS ; 7,8 mg AG Eq/g et 9,69 mg
AG Eqg/g MS dans les poudres de gingembre obtenues a 50 °C et 60 °C respectivement, alors
que Li et al. (2016) ont rapporté une teneur de 27,40 mg AG Eqg/g pour la poudre de
gingembre obtenu a 40 °C.

La teneur en composés phénoliques peut étre influencer par différents facteurs intrinséques
et extrinseques, notamment les cultivars, le type de sol et les conditions de culture, I'état de

maturité et les conditions de récolte des rhizome utilisés (Ezez et al., 2020)

11.2.2. Les flavonoides

D’apres les résultats obtenus, on constate que les teneurs en flavonoides suivent la
tendance des PT. Comme le montre le tableau IV, ces valeurs augmentent de maniere
significative (P <0,05) avec 1’augmentation de la température de séchage. La plus grande
quantité de flavonoides qui est de I’ordre de 10,57 mg E eq/g MS est observée dans la poudre
de gingembre obtenue a 100 °C. Cette quantité a été réduite de moitié pour atteindre 5,98
mg E eq/g MS dans les poudres obtenues a 80 °C. Cette réduction devient plus importante
en baissant la température de séchage a 60 °C ou I’on enregistre une teneur de 3,76 mg E
eq/g MS pour enfin atteindre une valeur minimale de 2,7 mg E eg/g MS dans les échantillons
obtenus a 40 °C.
Ces résultats menent a dire que la prolongation du temps de séchage et la température élevée
sont des facteurs déterminants qui influencent d’une maniére directe la teneur en
flavonoides. Ces résultats sont en accord avec ceux apportés par Shieber et al. (2001), An et
al. (2016) et Idris et al. (2019) qui ont conclu que les températures de séchage élevées
contribuent a la destruction des constituants cellulaires, ce qui menent a la libération des

flavonoides et les rendent disponibles lors de I'extraction. D'autre part, la courte durée
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d'exposition de la matrice a la chaleur ou la diminution du temps de séchage est avantageux
en termes de conservation des flavonoides.

11.3. Caractérisation des composés phénoliques par Chromatographie Liquide Haute
Performance (HPLC)

Le gingembre contient un nombre important de composés phénoliques actifs et
pharmacologiques, en particulier les gingerols et les shogaols (Mao et al., 2019). Le gout
piquant du gingembre frais est attribué a la présence des gingérols essentiellement le 6-
gingerol (1- [4'-hydroxy-3'-méthoxyphényl] -5'-hydroxy-3-décanone) (Kim et al., 2016).
L'identification et la quantification des composants 6-gingérol, 6-shogaol et le zingerone a
différentes températures de séchage, ont été effectuées par une analyse chromatographique

(HPLC) et les teneurs moyennes sont résumées dans le tableau V.

Tableau V : Effet de la température de séchage sur le 6-gingerol, 6-shogoal et zingerone.

Température de séchage 00 0T e Ml fo o s
40 °C 4,96 +0,17° 4,88 +0,18° 0,20 % 0,04
60 °C 4,31 £0,21° 4,96 +0,14° 0,220,062
80 °C 4,08 +0,10° 5,43 +0,16° 0,23+0,04%
100 °C 2,84 +0,04¢ 5,82 +0,20? 0,25 +0,01°

> Effet sur le 6- gingerol
La quantit¢ de 6-gingérol enregistrée diminue progressivement en augmentant la
température de séchage. Comme le montre le tableau V, la valeur du 6-gingérol est passée
d’une valeur maximale de 4,96 +0,17 mg/ g dans la poudre obtenue a 40 °C a 4,31 £0,21
mg/ g dans celle obtenue a 60 °C, cette teneur diminue davantage pour atteindre 4,08 +0,10

mg/ g dans la poudre obtenue & 80 °C pour atteindre enfin la valeur minimale de 2,84 mg/ g
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dans la poudre obtenue a 100 °C. Nos résultats sont en accord avec ceux de Bhattarai et al.
(2001) et Li et al. (2016).

Les gingérols sont des molécules thermiquement labiles en raison de la présence d'un groupe
B-hydroxy keto dans leur structures (Jung et al., 2017). Au cours du processus du séchage,
les températures élevées, favorisent leur dégradation, par conséquent la transformation des
gingérols (6-gingérol, 8-gingérol et 10-gingérol) en shogaols (6-shogaol, 8-shogaol et 10-
shogaol) (Puengphian et Sirichote, 2008 ; Huang et al., 2011 ; Ghasemzadeh et al., 2018).
En outre, il convient de noter que différentes études sur des poudres de gingembre ont
rapporté des teneurs différentes en 6-gingérol. An et al. (2016) ont rapporté une valeur
inférieure (2,50 mg/ g) dans la poudre obtenue a 60 °C comparée au résultat obtenu dans la
présente étude, tandis que Li et al. (2016) ont rapporté une teneur plus élevée (5,7 mg/ g)

dans les poudres obtenues a 40 °C.

sample_40_125| DAD1A S ! 12 S04 Sample_80_125| DAD1A

/ 6- shogoal

40" c / Zingerone

60° C

80 °C

100 °C

Figure 21 : Chromatogrammes HPLC (280 nm) des échantillons obtenus a différentes
températures de sechage (40°, 60°, 80°, 100°C) montrant les trois composés, 6-

Gingerol, 6-shogoal et zingerone.
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Tous ces résultats, malgré leur divergence, montrent que plus la température de séchage était
élevée, plus la diminution des gingérols était rapide, ce qui confirme la sensibilité du 6-
gingérol aux températures elevées ce qui entrainent leur dégradation (Ghasemzadeh et al.,

2018).

» Effet sur le 6-shogaol
En effet les composés phénoliques du groupe shogaols, sont une forme déshydratée des
gingérols. Le 6-shogaol a été identifié et quantifié dans la présente étude. Les résultats
obtenus sont 4,88 +0,18 ; 4,96 +0,14 ; 5,43 £0,16 et 5,82 mg /g £0,20 pour les poudres
obtenues aux températures 40° C, 60° C, 80° C et 100 °C, respectivement. Le séchage opéré
a des températures supérieures a 60 °C a entrainé une augmentation significative du
composé, ou nous avons enregistré la teneur la plus élevée a 100 °C (Tableau V). En effet,
Huang et al. (2011) et Ghasemzadeh et al. (2018) ont signalé que le séchage a haute
température a engendré la conversion du 6- gingerol en 6-shogaol. De plus, Li et al. (2016),
Chengetal. (2011) et Idris et al. (2019) ont rapporté une tendance similaire ou la température
de séchage élevée a induit une diminution du taux de 6- gingerol conduisant ainsi a la
formation du 6-shogaol, ce qui méne a conclure que le processus de transformation des

gingérols en shogaols dépend de la température et de la durée de séchage.

> Effet sur la Zingerone
Comme les shogaols, la zingerone (4- (4-hydroxy-3-méthoxyphényl) -2-butanone) est un
autre composeé absent dans le gingembre frais, mais qui est généré lors du traitement des
rhizomes a haute température (Zhang et al., 2012 ; Bilal et al., 2015).
La teneur en zingerone enregistrée était positivement liée a la température du séchage
(Tableau V). Le sechage a 100 °C a induit une teneur significativement plus élevée en
zingerone (0,25 mg/ g) par rapport a celle obtenue a 40 °C (0,20 mg/ g) alors qu’aux

températures 60° et 80 °C les valeurs obtenues sont relativement proches et non
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significatives (p >0,05) elles étaient de 1’ordre de 0,22+0,06 et 23+0,04 mg/ g,
respectivement. Les résultats obtenus dans la présente étude sont similaires a ceux rapportés

par Li et al. (2016).

I1.4. Les teneurs en caroténoides
11.4.1. Les caroténoides totaux

Les résultats (tableau VI) ont montré des différences significatives (P< 0,05) dans les
teneurs en caroténoides dans les différentes poudres de gingembre avec une incidence
inverse a la température de séchage. La teneur en caroténoides la plus élevée était de 1’ordre
de 9,26+0 ,092 Eq.B.C /100 g de MS enregistrée dans 1’échantillon séché a 40 °C. Cette
teneur diminue progressivement avec 1’augmentation de la température de séchage pour
obtenir les teneurs de 6,90+ 0,132 et 5,78+ 0,092 Eq.Bp.C /100 g de MS pour les poudres
obtenues a 60 °C et 80 °C, respectivement pour enfin atteindre une concentration minimale
de 3,06+ 0.134 Eq.B.C /100 g de MS dans 1’échantillon obtenu a a 100 °C. D’apres les
résultats obtenus et selon Rodriguez-Amaya et Kimura (2004) ; Renard et al. (2014) et Wani
et al. (2020), les caroténoides sont des molécules trés sensibles qui se dégradent
principalement par des réactions d'oxydation. Ces dernieres sont stimulées par la chaleur, la
lumiere, ’oxygéne, I’acidité, et la présence des métaux. Dans la matrice alimentaire
naturelle, leur stabilité est accrue, étant protégés par leur encapsulation dans les cellules
végétales, la déstructuration de la matrice au cours des procédés de transformation, en
particulier les traitements thermiques a haute température, peuvent affecter leur intégrité. En
comparaison avec les valeurs obtenues dans la présente étude, Gopalan et al. (2004) et
Sangwan et al. (2014) ont rapporté de trés faibles concentrations allant de 0,68 a 0,81 et 0,92
Eq.p.C /100 g de MS dans des poudres de gingembre obtenues avec les différentes méthodes
de séchage I'ombre, solaire, 1’étuve et micro-ondes). Les différences dans les concentrations

de caroténoides obtenus peuvent étre liées en plus des facteurs déja cités, a la variété du
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gingembre utilisé (Rai et al., 1999), le mode de séchage appliqué ainsi qu’a la méthode

d’analyse utilisée pour la détermination des caroténoides.

11.4.2. Identification et détermination du p-carotene par HPLC
Le B-caroténe a été identifié et quantifié par HPLC
Les résultats obtenus a différentes températures sont présentés dans le tableau VI.

Tableau VI : Effet de la température de séchage sur la teneur en caroténoides en /- carotene.

Température Caroténoides totaux p-caroténe
de séchage (Mg Eq.p.C/ 100g de matiére séche) (Mg Eq.p.C/ 100g de matiére séche)
40 °C 9,26 +0,092¢ 2,56 +0,23¢2
60 °C 6,90 + 0,132° 2,36+0,42%
80 °C 5,78 + 0,092° 2,02+0,81%
100 °C 3,06 + 0,134¢ 1,79 +£0,52°

Les teneurs en B-caroténe obtenus sont inversement liées a la température de séchage
appliquée. La poudre de gingembre séchée a 40 °C présente la plus haute concentration en
[B-caroténe (2,56 mg Eq. B.C/ 100 g MS), cette valeur diminue progressivement avec la
température de séchage ou 1’on obtient 2,36+0,42 et 2,02+0,81 mg Eq.p.C /100 g de MS
dans les poudres obtenues a 60° C et 80 °C, respectivement pour atteindre la valeur la plus
basse (1,79 mg Eq. B.C/ 100g MS) a 100 °C. Les résultats de 1’analyse chromatographique
(HPLC) confirment ceux obtenus par simple dosage spectral (caroténoides totaux, tableau
VI). lls sont également en accord avec ceux de George et al. (2011) et Lu et al. (2018) qui
ont souligné aussi la relation inverse entre la teneur en B-carotene et certains facteurs qui

contribuent a sa dégradation a savoir :

= Le traitement thermique a haute température ;
= La sensibilité a la lumiére ;
= Les conditions et la durée de stockage.
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Ces facteurs peuvent provoquer l'isomérisation et 1'oxydation du B-caroténe, suivis d'un

clivage en raison de sa structure insaturée. Selon le modele classique suivant :

1- Isomérisation d’une ou plusieurs doubles liaisons de la chaine hydrocarbonée du E
caroténoide et formation de Z-caroténoides ;
2- Oxydation de la double liaison Z en époxyde et éventuellement
3- Clivage oxydant de la fonction époxyde pour donner des produits de coupure
possédant des fonctions aldéhyde ou cétone de longueur de chaine variable. Les plus
longs pouvant a leur tour étre clivés et oxydés pour former les apo-caroténoides qui
sont plus courts (Renard et al. 2014).
I1.5. Activité antioxydante des extraits éthanoliques au radical DPPH®°
Les résultats de I’activité antioxydante des extraits éthanoliques au radical DPPH® ont été

illustrés dans le tableau ci-dessous.

Tableau VII : Effet de la température de séchage sur ’activité antioxydante.

Temperature % Inhibition DPPH
du séchage

40 °C 73,47 £ 0,376

C
60 °C 74,95 £ 0,512

b
80 oC 77,04 + 0,256
100 °C 78,23 £ 0,246%

Les résultats montrent que le pourcentage d’inhibition du radical DPPH® par les extraits,
éthanoliques du gingembre, augmente avec la température du séchage, I’inhibition la plus
élevée qui est de I’ordre de 78,23%=+ 0,246 est observée dans 1’échantillon séché a 100 °C,
cette valeur diminue dans les poudres sechées a 80 °C ou nous avons enregistré un

pourcentage de 77,23%z= 0,256, cette valeur diminue davantage pour atteindre 74,95%z
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0,512 dans les poudres obtenues a 60 °C pour enfin atteindre la valeur minimale de 73,47%z+
0,376 dans les poudres séchées a 40 °C.

L'activité antioxydante est fortement liée a la teneur en composés phénolique et en
flavonoides (lIdris et al., 2019). Ces derniers sont des antioxydants potentiels et des capteurs
de radicaux libres ; d’ou I’importance de 1’établissement d’une corrélation entre I'activité
antioxydante et les composés phénoliques (Kumar et al., 2008 ; An et al., 2016). Les résultats
obtenus montrent une forte corrélation entre les TP et les TF et I’activité antioxydante et la
température du séchage ou 1’on enregistre l'activité la plus élevée dans 1’échantillon
contenant la forte teneur en TP et TF (poudre obtenue a 100 °C). Ces résultats sont accord
avec ceux rapportés dans la littérature, en effet, Praven et al. (2007) et Hasna et Afidah
(2009) ont rapporté des taux élevés en PT et en FT avec une capacité élevée de piégeage des
radicaux libres.

De plus, une corrélation positive et significative (p <0,01) est constatée entre les
pourcentages d’inhibition du radical DPPH et le contenu en PT (r = 0,89), tandis que cette
corrélation devient négative avec les FT (r = -0,94) confirmant les résultats de Velioglu et
al. (1998), Shirin et al. (2010) et Ghasemzadeh et al. (2018). Une tendance similaire a été
constatée concernant la corrélation (inverse significative (P <0,01) entre le pourcentage
d’inhibition du radical libre DPPH et la teneur en caroténoides totaux (CT) (r = -0,96). Ces
résultats sont logiques et attendus car les teneurs en CT ont tendance a diminuer
significativement avec 1’augmentation des températures de séchage (Tableau VI). En
conséquence, ces résultats peuvent suggérer que ’activité antioxydante élevée des extraits
de gingembre peut étre attribuée aux composés phénoliques, notamment les flavonoides et a
d’autres composés contenus dans les extraits éthanoliques qui n’ont pas été analysés dans la

présente étude.
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11.6. Etude analytique de la qualité du gingembre
La composition du gingembre est trées complexe. On distingue en majeure partie 1’amidon

(environ 60%), I’oléorésine, les lipides, les huiles essentielles, les protéines, les vitamines,

et les minéraux (Bruneton, 2009).
Les résultats de 1’effet des températures de séchage sur I'numidité des poudres obtenues, des
protéines totales, des protéines solubles dans I'eau et des matieres grasses déterminées par

des techniques rapides (voir section 11.1.9) sont présentés dans le tableau VIII.

Tableau VII1: Composition chimique des extraits obtenus aux différentes températures.

Température Pourcentage Protéines totales  Protéine soluble Matieres
de séchage D’humidité (%6) (%0) dans I’eau (%) grasse (%)
40 °C 8,21 £ 0,09° 8,37+0,13% 1,17 +0,03? 1,20+0,062
60 °C 7,28 £0,09° 8,45+0,11° 1,15 +0,02° 1,24 +0,07°
80 °C 6,46 +0,16° 8,77+0,14° 1,12+0,01° 1,29+0,05"
100 °C 4,58 + 0,10 9,08 +0,12¢ 1,07 £ 0,03° 1,38 +0,10°

11.6.1. Teneurs en humidite

Les résultats de la teneur en humidité finale, obtenue par la technique rapide en
utilisant SMART-6"™Analyzer, des poudres de gingembre obtenues aux différentes
températures ont révélé une relation inversement proportionnelle entre I’humidité et la
température de séchage. La teneur en humidité est significativement (P<0,05) réduite de 8,21
+ 0,09% a 7,28 £ 0,09%, puis 6,46 +0,16%), pour atteindre sa valeur minimale de 4,58 +
0,10% pour les températures de séchage suivantes : 40°, 60°, 80° et 100 °C, respectivement.
Dans ce contexte, Shirin et al. (2010) et Sangwan et al. (2014) ont obtenu des taux d'’humidité

de 6,67% et 15,02% avec des poudres séchees a 40 °C et 50 °C, respectivement.
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11.6.2. Teneur en Matiére grasse

Contrairement a la tendance obtenue pour la teneur en humidité, les teneurs en matiére
grasse étaient positivement liées aux températures de sechage ol nous avons enregistré la
plus faible teneur (1,20+0,06%) a 40 °C. Cette valeur tend a augmenter de 1,24 +0,07%a la
température de séchage 60 °C puis a 1,29+0,05% a la température de séchage 80 °C, pour
atteindre sa valeur maximale qui est de 1,38 £0,10% a 100 °C. L’augmentation de la teneur
en matiere grasse pourrait étre attribuée a I'augmentation des solides totaux dans les poudres
de gingembre résultant de I'augmentation des températures de séchage. Il convient de noter
que la différence entre la valeur maximale et minimale était tres faible (0,18%), mais elle
demeure significative (p<0,05). Les travaux de Oforma et al. (2019) ont rapporté des teneurs
plus élevées en matiére grasse dans les échantillons séchée a I’air libre (5,10%), alors que
Shirin et al. (2010) et Odebumni et al (2010) ont rapporté des teneurs de 3,72 et 5,62 dans
ceux séchees a 40 °C respectivement, tandis que Sangwan et al. (2014) ont obtenu des

valeurs plus faibles (0,78%) a 50 °C.

11.6.3. Détermination des protéines totales

Concernant les teneurs en protéines, les résultats obtenus montrent clairement 1’effet
positif et significatif (p <0,05) des températures élevees sur la teneur en protéines totales
(TPr%). La poudre de gingembre obtenue a 100 °C présentait la valeur la plus élevee
(9,08%), Cette derniére a significativement diminué en fonction des températures pour
atteindre 8,37+0,13% dans la poudre obtenue a 40 °C (tableau VIII). En comparaison avec
d’autres études effectuées sur les rhizomes de gingembre séché a I’étuve, Shirin et al. (2010)
ont rapporté 5,09% dans celle séchée a 40 °C, tandis que Sangwan et al. (2014) ont trouvé
une teneur de 5,70% de protéines dans la poudre de gingembre séché a 50 °C. Ces valeurs

demeurent inférieures a celles obtenues dans a présente étude a I’exception de la valeur
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rapportée par Ajayi et al. (2017) qui ont trouve une valeur relativement élevee (11,8%) a la
méme température (60 °C).

11.7. Etude morphologique des differentes poudres de gingembre avec le micrposcope

electronique

L’effet de la température de séchage sur la microstructure des différentes poudres
obtenues est illustré dans la figure 22. Les examens microscopiques montrent des
changements prononcés au niveau de la structure des tissus du parenchyme qui formait la
matrice principale (pointés avec des fleches noires) et les grains d'amidon (pointés avec des

fleches blanches) dispersés sur le parenchyme.

5.7mm x1.00k SE(M)

Figure 22 : Photomicrographies des poudres de gingembre (1000x) obtenues a différentes
températures de sechage. (A) 40 °C; (B) 60 °C; (C) 80 °C and (D) 100 °C Les
fleches noires indiquent les agrégats de tissu de parenchyme de gingembre et les
fleches blanches indiquent les grains d'amidon. La barre d'échelle est de 50 pum.
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Les micrographies de I’observation des différentes poudres de gingembre sous microscope
électronique montrent clairement la destruction de la paroi cellulaire du parenchyme et
I'absence des cellules huileuses dans toute les poudres de gingembre par la chaleur a la suite
du processus du séchage. Ces observations ont été aussi rapportées par Azian et al. (2004),

An et al. (2016) et Izli et al. (2019).

Les figures 22 A et 22 B, qui représentent les poudres de gingembre séchées a 40 °C et 60
°C, montrent que de nombreux grains d’amidon de forme bien conservée sont dispersés sur
toute la matrice du parenchyme et sont beaucoup plus abondants comparativement a la
structure de la poudre de gingembre obtenue a 80 (Figure 22. C) ou nous remarguons que
les grains d'amidon sont affectés par le séchage mais reste a un degré moindre comparés aux
poudres obtenues a 100 °C (Figure 22 D), ou nous remarquons une destruction totale des
grains d’amidon et une structure plus dense, avec un degré prononcé de gélatinisation des
constituants cellulaires par rapport a ceux des poudres de gingembre obtenues aprés séchage
a des températures inférieures. Ces observations sont en accord avec celles de Huang et al.
(2011) qui ont rapporté une dégradation importante de I'amidon de gingembre séché a 80°C.
Dans le méme contexte, An et al. (2016) ont rapporté que le séchage rapide a température
élevée rende l'eau interne difficile a éliminer, ce qui conduit a un degré important de

gélatinisation des structures cellulaires des grains d'amidon
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11.8. Enrichissement de I’huile d’olive
L’intérét de supplémenter les huiles végétales en antioxydants naturels a partir de
matrice végétale, est réalisé dans le but d’inhiber leurs oxydations et de préserver leurs

qualités nutritionnelles et sensorielles.

11.8.1. Paramétres de qualité de I’huile
11.8.1.1. Etude préliminaire
L’effet de la charge de la poudre de gingembre, utilisée pour 1’enrichissement de
I’huile d’olive vierge, sur le taux de PT est représenté dans la figure 23.
Les résultats montrent clairement que la plus forte concentration obtenue en PT (275,75 £

1,24 mg eq AG/ kg d'huile d’olive), a été obtenue pour un rapport de 1g/50 ml poudre de

gingembre/Huile d’olive. Ce ratio a été appliqué dans toute les expériences.
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Figure 23 : Effet de la charge sur les taux de polyphénols totaux.
11.8.1.2. Dosage des composes phéenoliques
Les huiles d'olives sont connues pour leur contenance élevee en composés
phénoliques. Ces composés contribuent a leur saveur globale en leur fournissant des effets
antioxydants qui sont en grande partie responsables de leur stabilité durant la période de
conservation et leur chauffage (Brenes, 2002 ; Krichene et al., 2015). Les teneurs en
polyphénols totaux des différents extraits d’huiles d’olive : I’huile d’olive non traitée (HNT)
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ou I’huile témoin et les huiles d’olive traitées (HTG avec chauffage, HTG sans chauffage),
exprimées en milligrammes d’équivalent d’acide gallique/Kg (mg EAG/Kg) sont représentés
dans la figure 24.

D’aprés les résultats obtenus et illustrés dans la figure 24, nous remarquons une
augmentation significative (p<0,05) dans la teneur en polyphénols dans 1’échantillon brute
et dans les échantillons traités et entre les échantillons traités qui ont subi un chauffage et les

échantillons traités sans chauffage.
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Figure 24 : Comparaison des teneurs en polyphénols totaux des différentes huiles
d'olives (huile olive, huile d’olive+gingembre chauffé et huile d’olive +gingembre

sans chauffage).
Les valeurs obtenues sont passées de 156,873 + 1,135 mg Eq AG/kg dans les huiles non
traitées a 275,755+ 1,135 mg Eq AG/kg d’huile d’olive pour les huiles traitées au gingembre
sans chauffage et & 279,209 + 1,090 mg Eq AG/kg d’huile d’olive pour les huiles traitées au
gingembre et chauffées. Cette augmentation est importante, elle est probablement di au

relargage des composées phénoliques du gingembre vers 1’huile d’olive en plus de la richesse

de ce dernier en composés phénoliques.
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11.8.1.3. Activité antioxydante des huiles d’olive enrichies

Les capacites de réduction du radical DPPH°® induite par les antioxydants des extraits
d’huile d’olive sont exprimées en pourcentage d’inhibition et les résultats sont illustrés dans
la figure 25. Les résultats obtenus indiquent que les extraits éthanoliques des huiles étudiées
ont présenté des capacités de piégeage du radical DPPH qui différe d’une huile a une autre.
Les échantillons enrichis de gingembre ont présenté un pourcentage d’inhibition élevé de
I’ordre de 51,973 + 0,373% et 50,740 + 0,246% pour HTC et HGS, respectivement.
Ces valeurs sont nettement supérieures a celle des huiles non traitées qui est de 30,987 +

0,246%.
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Figure 25 : Le pourcentage d’inhibition du radical DPPH® par les extraits de I’huile d’olive.

Nos résultats confirment les données rapportées par Ghasemzadeh et al. (2011), Semwal et
al. (2015) et Tohma et al. (2017), qui ont rapporte I’existence d’une corrélation positive entre
I’activité antioxydante et la teneur en composés phénoliques totaux dans le rhizome de

gingembre.

A la lumiére des résultats obtenus, I’huile enrichie et chauffée détient le pouvoir antioxydant
le plus élevé, suivie de I’huile enrichie non chauffée. Cette augmentation s’explique
probablement par 1’augmentation de la teneur en polyphénols des échantillons des huiles
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aromatisées due a leur enrichissement par le gingembre, qui est son tour tres riche en
antioxydants a savoir ceux du groupe shogaol (qui sont abondants dans les poudres du

gingembre).

11.8.2. Paramétres de qualité de I’huile enrichie
11.8.2.1. Acidité et indice de peroxyde
Les résultats obtenus de I’examen de 1’acidité libre et I’indice de peroxyde des huiles

étudiées sont illustrés dans les figures 26 et 27
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Figure 26 : L’acidité des huiles d’olive étudiées.
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Figure 27 : L’indice de peroxyde des huiles d’olive étudiées.
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D’aprés les résultats obtenus, les valeurs de ’acidité libre et de I’indice de peroxyde dans
les trois différentes huiles (huile témoin et les huiles d’olives enrichis par des poudres de
gingembre) sont faibles. L’acidité libre et I’indice de peroxyde sont Iégerement supérieurs
dans les huiles enrichis mais cette différence reste non significative. Les valeurs obtenues
restent inférieures a la limite établie par la norme commerciale du Conseil Oléicole
International pour les huiles d’olives vierge (acidité libre < 2,0 et I’indice de peroxyde < 20).
Ces résultats permettent de conclure que I’enrichissement de 1’huile d’olive a base de poudre
gingembre a relativement aidé a améliorer la composition de cette derniére en antioxydants.
De plus, I’huile enrichie présente une activité antioxydante vis-a-vis du radical DPPH® plus
importante que celle de I’huile témoin sans altérer 1’acidité et I’indice de peroxyde des huiles
enrichies. Par conséquent, l'utilisation d'extrait de gingembre pour 1’enrichissement dans les
aliments est recommandée comme antioxydant naturel des lipides (Rehmna et al., 2003 ;

Mao et al., 2019).
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Conclusion et perspectives

L’objectif principal de ce travail de these était d’explorer I’effet du sechage
conventionnel du gingembre (Zingiber officinale) a différente températures sur les composés
bioactifs a savoir les composés phénoliques (y compris les flavonoides), les caroténoides 1’
activité antioxydante ainsi que I’influence de ce séchage sur la microstructure des particules
de gingembre dans le but d’optimiser la température du séchage pour préserver au mieux les

nutriments (protéines, lipides) et les antioxydants (composés phénoliques et caroténoides).

Le second objectif était d’enrichir un aliment de large consommation, qui est 1’huile d’olive,
par des poudres du gingembre dans le but d’améliorer ses propriétés antioxydantes et

nutritionnelles et de préserver sa stabilité durant la cuisson (traitement thermique).

Les résultats obtenus dans cette étude, permettent de tirer les conclusions suivantes :

= Les courbes de séchage présentent une allure décroissante, plus la température du
séchage augmente plus la vitesse du séchage augmente ;

= Le taux des polyphénols totaux et des flavonoides dans les échantillons de gingembre
augmente avec la température de séchage pour atteindre leur maximum (24,154 mg
EAG/ g et 10,564 mg EAG / g respectivement) a 100 °C ;

= Les échantillons obtenus a haute température ont montré une activité anti radicalaire
maximale ;

= Les concentrations en caroténoides décroits dans les poudres obtenus & haute
température ;

= L’analyse par chromatographique Liquide Haute Performance. (HPLC) a révélé des
réductions dans les concentrations de 6-gingérol et du -caroténe alors que les teneurs

en zingérone et en 6 shogaol ont augmenté significativement ;
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= L’analyse de la microstructure par microscope électronique a montré une altération
avanceée avec gélatinisation au niveau de la microstructure des poudres séchées a haute
température ;
= Concernant I’analyse nutritionnelle, la poudre de gingembre séchée a 100 °C a montré
une quantité significativement plus élevée en protéines (9,08%) et en matieres grasses
(1,38%) par rapport a celles séchées a des températures plus basses ;
= L’évaluation des paramétres physico-chimiques de 1’huile d’olive enrichie par la
poudre de gingembre (séchée a 100°C) a révélé une augmentation significative en
polyphénols et une activité antioxydante plus enlevée, en revanche pas changements
significatifs détecté au niveau de I’acidité et de 1’indice de peroxyde.
Au terme de ce travail, les résultats obtenus nous ont permis de conclure que le séchage du
gingembre a haute température diminue bien sdr la durée de séchage et contribue a la
préservation d’un maximum de composés bioactifs en effectuant un séchage rapide.
L’enrichissement de I’huile d’olive vierge en antioxydants issue de cette poudre a
relativement amélioré sa composition en antioxydants (augmentation des polyphénols totaux,
des flavonoides).
De plus, ’huile enrichie a présenté une activité anti radicalaire plus importante que 1’huile
témoin, sans affecter son acidité et son indice de peroxyde.
L’ensemble des résultats obtenus au cours de cette étude, constitue une premicre étape dans le
domaine du séchage des matrices alimentaires ainsi que dans 1’enrichissement de 1’huile
d’olive, il serait intéressant d’étayer ce travail par :
» Explorer d’autres méthodes de séchage pour un maximum de préservation de
composés bioactifs du gingembre ;
» Explorer d’autres méthodes utilisées pour I’extraction des composés phenoliques (ex :

par ultrason, ....);
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Essayer d’autres solvants utilisés pour I’extraction pour un rendement maximum en
substances bioactifs ;

Effectuer un enrichissement & base de d’extraits de gingembre aprés identification des
composés bioactifs contenus dans 1’extrait.

Evaluer également la biodisponibilité aussi bien des composés endogenes que
exogenes des substances bioactives de 1’huile enrichie ;

Explorer la résistance de I’huile d’olive enrichie a I’oxydation ;

Etude de I’évolution de I’huile enrichie au cours du stockage.

Effectuer des études cliniques quant aux effets thérapeutiques et nutritionnelles de

I’huile enrichie.
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The influence of drying temperatures ranging from 40° to 100°C on the chemical
composition, antioxidant properties and microstructure characteristics of the
ginger powders was investigated. The ginger samples dried at 100°C showed a
significantly higher amount of polyphenols (24.154 mg EAG/g) and flavonoids
(10.564 mg EAG/g) contents. Moreover, the antioxidant activity increased from
73.47% at 40°C to 78.23% at 100°C. The reduction trend of 6-gingerol and p-
carotene concentrations was obtained by rising the drying temperatures as
indicated by high performance liquid chromatography (HPLC) analysis. In
contrast, zingerone and 6-shogoal contents significantly increased at high drying
temperatures. A pronounced gelatinization and a more compacted structure was
observed in the ginger powders dried at high temperatures (80 and 100°C) as
indicated by scanning electron microscopy analysis. These findings offer a better
comprehension of the influence of the oven drying process on the functional
properties and structure characteristics of the ginger powder, hence allowing the
optimization and development of applications in the food and pharmaceutical
industries.

Keywords: dried ginger, antioxidant activity, flavonoids, 6-gingerol, 6-shogoal,
zingerone

Introduction

Belonging to the family Zingiberaceae, Ginger (Zingiber officinale Roscoe) is one
of the most common plants globally used in food and beverages as a spice and
flavouring agent. Ginger has been used for more than 2000 years in many cultures
(Bartley and Jacobs, 2000). For instance, Asians, Egyptians, Greeks and Romans

https://doi.org/10.35219/foodtechnology.2019.2.09
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were well aware of the ginger’s nutritional and medical importance and often used
it for the treatment of various symptoms such as nausea, stomach discomfort,
diarrhoea, headache and common cold (Miyoshi et al, 2003). Various studies
demonstrated the strong pharmacological properties of ginger as an anti-diabetic,
anti-inflammatory (Minghetty et «l., 2007), anti-microbial, anti-carcinogenic,
analgesic (Li et al., 2012), anti-vomiting agent and to decrease the intensity of
pregnancy-induced nausea (Ozgoli et al., 2009). It is known that ginger contains
numerous of pharmacologically active compounds. They are essentially presented
as volatiles compounds (essential oils), gingerols and shogaols (Li et al., 2016).
Gingerols area series of homologous phenols; essentially 6, 8, and 10 gingerol,
contributing to the ginger’s pungency. Shogaols are the dehydrated form of
gingerols and gingerdiones mainly 6, 8, and 10 shogaol and zingerone (Jiang et al.,
2005). In general, ginger rhizomes are commercially sold fresh. With the benefits
of practical handling and long shelf life, ginger powder has become an essential
solution for the non-producing countries such as Algeria, as a food and/or
pharmaceutical ingredient. Drying is one of the conventional methods commonly
used to preserve food due to its simplicity and low cost. It is known that
dehydration or drying process was applied in foods in order to extend their shelf-
life by reducing the water activity (Prasad et al., 2006), which is essential for the
growth of bacteria, mould and yeasts. In the food drying process, temperature and
process duration are key factors for the product’s preservation quality and energy
consumption. Various comparative studies were investigated regarding different
drying processes such as sun drying, oven drying and microwave drying (Cheng et
al, 2011; Li et al., 2016). However, few studies focused on finding the optimal
temperature applied in the same drying process that allows both the obtainment of
a high quality ginger powder and also the protection of bioactive compounds with
maximum beneficial properties.

The objective of this work was to evaluate the effect of various drying
temperatures ranging from 40° to 100°C on the quality attributes of dried ginger
powder. Total phenolic, flavonoid compounds, carotenoids, total protein, fat
contents and the antioxidant activity of the ginger powders were determined.
Furthermore, the different concentrations of 6- gingerol, 6-shogoal, zingerone and
B-carotene were assessed by HPLC. Scanning electron microscopy (SEM) was
used to examine the structural characteristics of the obtained ginger powders.

Materials and Methods

Reagents and chemicals

Sodium carbonate, 2, 2-diphenyl-1-picryl-hydrazyl (DPPH), Folin—Ciocalteu
reagent (FCR), standard chemicals (zingerone, 6-shogoal, 6-gingerol and f3-
carotene), gallic acid, catechin, sodium hydroxide, aluminium chloride, sodium
nitrate were purchased from Sigma-Aldrich (Dublin, Ireland). Analytical grade
acetone, acetonitrile, ethanol, ethyl acetate, methanol and hexane were attained
from Merck (Gernsheim, Germany).
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Plant material and sample preparation

Fresh mature ginger rhizomes (origin from China) were purchased during the time
between March and June, from a local Algerian market (Bejaia city). The rhizomes
were thoroughly washed and rinsed to remove impurities. The washed ginger
rhizomes were then chopped into 3 mm thick slices. The average moisture content
of the ginger samples was determined using the Association of Official Analytical
Chemist method (AOAC 2000). Briefly, individual loads of 100 g of chopped
ginger slices were subjected to oven (Binder E28, Germany) drying at 40°, 60°, 80°
and 100°C until a constant weight was obtained. The mass was periodically
measured during the drying process and the weight loss (%) was calculated as
follows:

Weight loss (%) = == (1)
0

where, W, and W, (g) are the initial weight and the weight at a specific time,
respectively.

Once dried, the ginger slices were ground into powders using an electric grinder
(IKA model-A11, Baden-Wiirttemberg, Germany) to a granulometry lower than
250 um in size. Finally, the sieved ginger powders were individually transferred to
air-tight amber glass containers and stored in the dark until further use.

Extraction of phenolic compounds

The phenolic contents were extracted from each individual ginger powder in
accordance to a method previously developed by Mukherjee et al. (2012). Briefly,
1 g of individual ginger powder was extracted at 40°C under continuous agitation
using 50 ml of 5% (v/v) ethanol. The extract mixture was then centrifuged at 1,800
xg for 30 min, followed by filtration using Whatman qualitative filter paper No. 1.
The filtrates were afterwards transferred to air-tight amber glass containers and
stored at 4°C until further analysis.

Determination of total phenolic content

Total phenolic content (TP) from the ginger’s ethanolic extracts was measured by
the Folin-Ciocalteu assay as described by Chan et al. (2008), with some minor
modifications. Two hundred pl of each ginger extract (prepared in section 2.3)
were mixed with 500 ul of 1:10 (v/v) aqueous Folin-Ciocalteu reagent and 1500
uL of sodium bicarbonate (75 g/1), vortexed, then incubated for 30 minutes at room
temperature. The absorbance was recorded at 765 nm using an ultraviolet (UV)
spectrophotometer (UV-mini 1240, Shimadzu, Japan). The TP content of the
ginger extracts was calculated from the calibration curve using gallic acid as the
standard. The samples were analysed in triplicate and the mean value of three tests
was used. The results were expressed as milligram of gallic acid equivalent per
gram of dry sample (GAE/g).

Determination of total flavonoids content

The total flavonoids content (TF) can be determined by quantifying the yellow
colour intensity developed by the complex flavonoids- AP** formed due to the
chelating of the hydroxyls group (OH™') in flavonoids. According to the method
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described by Jia et al. (1999), 500 ul of ginger extracts (prepared in section 2.3)
were diluted with 2 ml of distilled water, then 150 pl of 5% (w/v) NaNO solution
was added. This mixture was allowed to stand for 6 minutes. Afterwards, 150 pl of
10% (w/v) AlCI; solution was added to the mixture and allowed to stand for
another 6 minutes. Finally, 2 ml of 4% (w/v) NaOH solution were added, mixed
and incubated further in the darkness for 15 minutes at room temperature. The
absorbance was measured at 510 nm using an ultraviolet (UV) spectrophotometer
(UV-mini 1240, Shimadzu, Japan). The samples were independently analysed in
triplicate and the mean value of three tests was used. The results were expressed as
milligram of catechin equivalent per gram of dry weight (mg CE/g) from the
standard curve prepared with catechin.

Determination of total carotenoids content

The total carotenoid content (TC) was measured according to Sass-Kiss et al.
(2005). A hundred mg of dried ginger powder was accurately weighed and
suspended for 30 minutes in 10 ml of 2:1:1 (v/v) mixture of hexane, acetone and
ethanol, respectively. This mixture was vortexed for 15 minutes, centrifuged at
2250 x g and the top layer was then recovered. The absorbance of the separated
hexane portion was measured at 450 nm using an ultraviolet (UV)
spectrophotometer (UV-mini 1240, Shimadzu, Japan). The extracted samples were
independently analysed in triplicate and the mean value of three measurements was
used. The results were calculated on the basis of the calibration curve that was
obtained by using B-carotene as the standard and expressed as milligram of -
carotene equivalent per 100 gram of dry ginger (mg BCE/100 g).

Determination of the DPPH radical scavenging activity

The antioxidant activity was evaluated by the DPPH radical scavenging assay
according to the method described by Brand-Williams et al. (1995) with minor
modifications. Briefly, 3ml of 70 uM DPPH already dissolved in methanol were
mixed with 100 pl of each ginger extract (prepared in section 2.3). After incubation
at room temperature for 30 minutes at 37°C, the absorbance was measured at 517
nm using an ultraviolet (UV) spectrophotometer (UV-mini 1240, Shimadzu,
Japan). The results were expressed as the percentage of inhibition of the DPPH
radical and calculated as follows:

DPPH inhibition % =(“52%) x 100 Q)

where: A. and 4, are the absorbance of the control and the sample, respectively.
The samples were analysed in triplicate.

Determination of 6-gingerol, 6-shaogoal and zingerone by HPLC

HPLC analysis was performed using an Agilent 1260 Infinity Series system
(Agilent Technologies, Waldbronn, Germany) equipped with a G1311B 1260
quaternary pump, G1329B 1260 autosampler, vacuum degasser, G1316A 1260
temperature-controlled column compartment and G1315D 1260 DAD VL detector.
Standard solutions of zingerone, 6-gingerol and 6-shogaol were individually
prepared in the range of 2 pg/ml to 500 pg/ml. The column used was Kromasil100
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C18 (250 x 4.6 mm, 5um). The column temperature was maintained at 40°C. The
typical injection volume was 10 pl. The eluents were 0.1% (v/v) phosphate buffer
(solvent A) and acetonitrile (solvent B). The gradient elution profile was 0-3 min:
30- 70% A; 3- 40 min: 30- 70% B, then at 40 - 50 min 30- 70% A. The mobile
phase flow rate was adjusted to 1.0 ml/min. The detection wavelength was set at
280 nm. HPLC data was collected and analysed by Agilent OpenLAB 2.2
chromatography data systems (CDS) software. The identification of zingerone, 6-
gingerol and 6-shogaol components in the ethanol ginger extracts (see section 2.3)
was achieved by comparing their retention times (RT) to those of the used
standards.

Determination of f-carotene by HPLC

The B-carotene quantification in ginger was determined by HPLC analysis as
reported by Stinco ef al. (2014) and Benmeziane et al. (2018). Briefly, 10 mg of
ginger powder were mixed with 1 ml of Milli-Q-water. The sample mixtures were
centrifuged for 3 minutes at 1,800 xg and the supernatant was discarded. One
mililitre of the 1:1 (v/v) acetone: hexane extraction solvent was then added to each
sample, centrifuged, vortexed and re-centrifuged for 3 minutes at 1,800 xg. The
supernatant was then collected. These steps were repeated until the yellow
coloration disappeared. The organic fraction was then evaporated under N,. The
obtained dried residues were re-dissolved in 100 pl of acetonitrile for the HPLC
assay. The standard solutions of B-carotene were prepared in the range between
0.005 pug/ml and 2.8 ug/ml. The separation was carried out using a Poroshell 120
EC-C18 column (4.6x 50 mm, 2.7 um). The column temperature was maintained at
40°C. The used eluents were ethyl acetate (solvent A), methanol (solvent B) and
acetonitrile (solvent C). The linear gradient elution settings were: 0-5 min: 85% A,
15% B; 5-9 min: 60% A, 20% B, 20% C; 9-15 min, 85% A, 15% B. The mobile
phase flow rate was adjusted to 1.0 mL/min. The detection wavelength was set at
280 nm. The HPLC data was collected and analysed by Agilent OpenLAB 2.2
chromatography data systems (CDS) software. The B-carotene identification was
achieved by comparing their retention times (RT) to those of the used standards.

Determination of moisture, fat and protein contents

Moisture and total solids (TS) components of the ginger powders were determined
by the SMART-6™Analyzer (CEM Corporation, NC, USA). The fat content was
quantified using the ORACLE Universal Fat Analyzer (CEM Corporation, NC,
USA) that utilizes its proprietary nuclear magnetic resonance (NMR) signal to
accurately measure the fat content of any product without the need for method
development. Total protein and water-soluble protein (WSP) components were
determined using the Sprint™ Rapid Protein Analyzer (CEM Corporation, NC,
USA), previously standardized for crude protein determination according to
Kjeldahl method (AOAC, 2000). The tests were performed in triplicate.

Water-soluble protein extraction

Two grams of ginger powder were weighed accurately and suspended in 100 mL
Milli-Q water. The samples were shaken overnight (12-15 hours) at room
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temperature using the LABOSHAKE shaker (Gerhardt GmbH, 53639
Konigswinter, Germany), centrifuged at 2,500 xg for 20 min, then filtered using
the Whatman No.1 filter paper. The supernatant was used for protein determination
(WSP %) as described in section 2.10. Each ginger powder sample was extracted in
triplicate.

Microstructure of the ginger powder

The differences of the microstructure characteristics of the ginger powders as a
function of different drying temperatures were analysed using a Hitachi S700
scanning electron microscope (SEM) (Hitachi, Berkshire SL6 8YA, England). All
the samples were scattered and mounted on SEM aluminium stubs, sputter-coated
with gold under vacuum (EMITECH-K550, Ashford, England). The SEM images
were obtained by examining the powder particles at 1.5 KV at a magnification of
1000 x.

Statistical Analysis

The analysis of variance (ANOVA) was performed with Minitab® 18.1 (MINITAB
Inc., Coventry, UK), using the general linear model (GLM) procedure and the
Tukey’s test for pairwise comparison. The Pearson correlation analysis was used to
explore the relationship between variables. All measurements were carried out in
triplicate and the results were expressed as the mean value + standard deviation
(SD).

Results and Discussion
Drying kinetic and moisture loss

The ginger slices were dried from an initial moisture content of 90% to less than
10% using different temperatures. The drying kinetics and the moisture content
profiles are presented in Figure 1.

120
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Figure 1. Drying kinetics and moisture loss of the ginger samples obtained at different
drying temperatures
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As expected, the drying times were inversely related to the applied drying
temperatures. Drying at 40°C showed the lowest moisture loss rate, the drying
process being accomplished after 710 min.

As it can be seen from the Table 1, the drying time was reduced by more than 50%
when the drying temperature increased from 40°C to 60°C. These findings are in
agreement with those of Arslan and Ozcan (2011), who reported a faster water loss
at high drying temperatures. As shown in Fig. 1, the drying process was fast in the
initial phase due to the high water content, which led to a high moisture
evaporation rate. Therefore, the major drying process occurred in the range of the
falling rate period, which resulted from the predominance of the internal diffusion
mechanism due to the presence of bound-water (Karathanos and Belessiotis, 1990;
Kaymak-Ertekin, 2002).

Table 1. Drying time and final weight at the end of the ginger powders drying process

Drying temperature, °C Final ginger weight", % Drying time, min
40 10.58 £ 0.77 710+ 15.1
60 10.48 £0.68 340+ 11.0
80 9.69 £0.52 177+£7.5
100 9.42+0.46 170 £ 6.6

Values are the means of triplicate analysis +standard deviation.

* Final ginger weight was recorded at a constant interval time (min) until achieving a constant weight, which is
expressed as percentage.

In this context, Baker (1997) reported that the water in larger capillaries was
removed first, followed by that in smaller capillaries with a decrease of the
evaporation rate. By approaching the end of the drying process, the drying rate
decreases so that water becomes more difficult to be removed due to the high
bound-water to the sites of the food components; i.e. protein and starch.

Total phenolic, flavonoid and carotenoids compounds
Phenolic content

Total phenolic contents (TP) of different dried ginger samples, expressed as mg of
gallic acid per gram of dry sample, are given in Table 2. TP values in the ginger
extracts were significantly different (P<0.05) and were positively related to the
drying temperatures. The ginger sample dried at 100°C exhibited the highest TP
value (24.15 mg GAE/g) compared to the samples dried at lower temperatures; i.e.
16.36, 14.48 and 12.21mg GAE/g for the samples dried at 80°, 60° and 40°C,
respectively. It is known that thermal processing is the most critical factor that may
influence the amount of the phenolics. Kubra and Rao (2012) reported that heat
energy may cause the breakdown of the cellular constituents leading to a higher
release of polyphenols from the matrices, which may explain the high content of
TP obtained at 100°C in the current study. On the other hand, Jelled et al. (2015)
concluded that a decline trend of the TP values could be attributed to the
degradation of phenolic compounds during the drying process, powdering and
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storage. Different values of phenolic compounds have been reported by other
studies on dried ginger. For instance, An et al. (2016) and Gumusay et al. (2015)
have reported values of 9.69 mg GAE/g and 3.54 mg GAE/g, respectively, for the
ginger powder dried at 60°C.Whereas, Li ef al. (2016) reported a content of 27.40
mg GAE/g for the dried ginger obtained at 40°C. The differences among these
results could be attributed to the variety, genetics and the origin of the ginger
rhizomes used.

Table 2. Effect of drying temperatures on total phenolic, flavonoid, carotenoid content and
the antioxidant activity of ginger powder

Treatment T?tal ﬂaj(:)rfz;ds, car:‘c(;?(:ids, % Inhibition
phenolics, mg/g me/p mg /100g DPPH

40°C 12.21 £ 0.246¢ 2.70 +£0.167¢ 9.26 £0 .092* 73.47 +£0.3764

60°C 14.48 £0.793¢ 3.76 £ 0.383¢ 6.90 +0.132° 74.95+£0.512°¢

80°C 16.36 £0.95° 5.98 £0.221° 5.78 £ 0.092¢ 77.04 £ 0.256°

100°C 24.15 £0.65° 10.57 £ 0.383% 3.06 +£0.134¢ 78.23 £ 0.246°

The values presented are the means + standard deviation (n=3). The means in the same column bearing a different
superscript letter differs significantly (P< 0.05).

Flavonoid content

The total flavonoid content (TF) exhibited the same trend as TP. As it can be seen
from the data in Table 2, the TF values significantly (P<0.05) increased by rising
the drying temperatures. The highest amount of TF (10.57 mg CE/g) was noticed in
the ginger powder dried at the high temperature of 100°C. This amount decreased
to 5.98 mg for the ginger dried at 80°C, and a further TF loss was obtained by
decreasing the drying temperature so that at 40°C a 2.7 mg CE/g value was
reached. Our results are in accordance o those of An et al. (2016) and Shieber ef al.
(2001) who reported that a long period of time and a high temperature during the
drying process are among the crucial factors that influence the flavonoids content.
High drying temperatures contribute to the destruction of cellular constituents,
which release the flavonoids and make them available during extraction. On the
other hand, a short exposure time during the drying process makes it advantageous
in terms of flavonoid preservation.

Carotenoid content

The total carotenoids (TC) were assessed in different ginger powders and the
results are illustrated in Table 2. The results showed significant differences
(P<0.05) for the (TC) contents in the ginger powders with an inverse bearing of the
drying temperature. The highest (TC) content (9.26 mg/100 g) was recorded for the
ginger dried at 40°C. This value steadily decreased by increasing the drying
temperature to reach a TC concentration reduction almost of 2-folds at 100°C (3.06
mg/100 g). It has been reported that carotenoids are heat sensitive components that
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can be significantly deteriorated by high temperature treatments (Rodriguez-
Amaya and Kimura 2004). In comparison to the TC values obtained in our study,
Gopalan et al. (2004) and Sangwan et al. (2014) reported very low concentrations
of carotenoids ranging from 0.68 to 0.81 mg/100 g in the ginger powder prepared
by different drying methods such as shade, solar, oven and microwave. The
obtained differences may be due to the effect of the applied treatment on the
ginger, the sensitivity of the carotenoids and the varietal difference in the ginger
selected for the study.

Analytical characteristics by HPLC
6-Gingerol, 6- shogaol and zingerone compounds

Ginger contains a number of important phenolic and pharmacologically active
compounds particularly gingerols and shogaols. The pungency of fresh ginger is
attributed to the presence of gingerols with 6-gingerol compound (1-[4'- hydroxy-
3'-methoxyphenyl]-5'-hydroxy-3-decanone) as the major compound. The
identification and quantification of the 6-gingerol, 6-shogaol and zingerone
components were performed by HPLC assay as described in section 2. 8, and a
representative typical chromatogram is shown in Figure 2 and the mean values are
given in Table 3.

6- gingerol ~. ‘

_ 6-shogaol
2 / . zingerone
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F¥emasl | | el Ay A\ R . i A
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Figure 2. HPLC chromatograms of 6-gingerol, 6- shogaol and zingerone of the four ginger
powders obtained at different drying temperatures

The results clearly showed that these components in the dried gingers were
significantly (P<0.05) influenced by the drying temperatures. The amount of 6-
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gingerol gradually decreased as the applied drying temperature increased. As it is
shown in Table 3, the value of 6-gingerol decreased from 4.96 mg/g at 40°C to
reach the lowest value of 2.84 mg/g at 100°C. This finding is in agreement to that
of Bhattarai et al. (2001) and Li et al. (2016). Gingerols are thermally labile
molecules. During a drying process, a higher applied temperature would promote
the decomposition and transformation of gingerols (6- gingerol, 8- gingerol and 10-
gingerol) to shogaols (6-shogaol, 8-shogoal and 10-shagoal) (Huang et al., 2011;
Puengphian and Sirichote, 2008). Consequently, the amount of 6- gingerol
decreased as the drying temperature increased. Additionally, it should be noted that
different 6-gingerol contents have been reported by other studies in dried ginger
powders. An et al. (2016) reported a lower value (2.50 mg/g) of 6-gingerol in the
ginger powder obtained at 60°C compared to the relevant result obtained in this
study, whereas, Li et al. (2016) reported a higher content (5.7 mg/g) of 6-gingerol
in the ginger samples dried at 40°C. These findings highlight the sensitivity of 6-
gingerol to high temperatures which leads to its transformation to shogaols. With
respect to the shogaols compounds, which are the dehydrated form of gingerols, the
increasing of the drying temperature over 60°C led to a significant (P<0.05)
increase for the 6-shogaol compound that reached the highest content (5.82 mg/g)
under the 100°C treatment (Table 3). In agreement to these findings, Huang et al.
(2011) reported that the 80°C hot air drying led to a higher conversion rate of 6-
shogaol compared to that obtained at 40°C. Moreover, Cheng et al. (2011) and Li
et al. (2016) reported a similar trend in the 6-shogaol conversion rate and
concluded that the transformation process of gingerols to shogaols is conditioned
by the employed drying temperature and the drying time.

Table 3. Effect of drying temperatures on 6-gingerol, 6-shogoal, Zingerone and f-carotene
compounds obtained by HPLC assay

Treatment 6-gingerol, 6-shogaol, Zingerone, f-carotene,
mg/g mg/g mg/g mg/100g

40°C 496+0.17° 4.88+0.18° 0.20 £ 0.04° 2.56 +£0.23?

60°C 431+0.21° 4.96 + 0.14° 0.22 £ 0.06® 2.36 + 0.42eb

80°C 4.08 +0.10° 5.43+0.16° 0.23 £ 0.04% 2.02 +0.81%

100°C 2.84 + 0.044 5.82 £ 0.20% 0.25+0.01° 1.79 £ 0.52°

The values presented are the means + standard deviation (n=3). The means in the same column bearing a different
superscript letter differ significantly (P< 0.05)

Like shogaols, zingerone (4-(4-hydroxy-3-methoxyphenyl)-2-butanone) is another
compound that is absent in fresh ginger and generated during the processing of
ginger at high temperature. As it can be seen from the data in Table 3, the
zingerone content was positively related to the applied drying temperature. The
drying process at 100°C exhibited a significantly higher (P<0.05) value of
zingerone (0.25 mg/g) compared to the one obtained after the 40°C treatment (0.20
mg/g). In this context, Li ef al. (2016) reported a similar trend for the dried ginger
samples and concluded that zingerone concentrations are enhanced by high
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processing temperatures. However, these authors reported a lower content of
zingerone (0.158 mg/g) compared to our results.

[-carotene compound

A comparison between the f-carotene contents as obtained by the HPLC assay
after different ginger treatments is presented in Table 3. The results revealed that -
carotene values were inversely related to the applied drying temperature. The
ginger powder dried at 40°C showed significantly (P<0.05) the highest S-carotene
content (2.56 mg/100 g), which decreased constantly by rising the drying
temperature so as to at 100°C it reached the lowest value (1.79 mg/100 g). These
results are in accordance to the total carotenoids (section 3.2.3, Table 2) and are
also in agreement to those of Georgé et al. (2011), Arkoub-Djermoune et al. (2016)
and Lu ef al. (2018) who eclucidated the inverse relationship between f-carotene
and high temperature processing, light and storage period. These factors may cause
the isomerisation and oxidation of f-carotene, followed by a cleavage due to its
unsaturated structure.

Compositional properties of the ginger powders

The mean values of moisture, total protein, water-soluble proteins and fat contents
determined by rapid techniques (see section 2.10) are given in Table 4. The
moisture content of the ginger powders significantly (P<0.05) decreased once the
drying temperatures were increased. In this context, Shirin Adel and Prakash
(2010) and Sangwan et al. (2014) reported moisture values of 6.67% and 15.02%
for the ginger powder obtained by drying at 40° and 50°C, respectively.

Contrary to the moisture result trend, the fat content was positively related to the
drying process temperatures. This result could be attributed to the increased total
solids in the ginger powders by increasing the drying temperatures. It should be
noted that the difference between the highest and the lowest obtained fat values
were 0.18%, though the differences were significant (P<0.05). In comparison to
our results, Shirin Adel and Prakash (2010) and Odebumni et al. (2010) reported a
higher fat content for the ginger powder dried at 40°C (3.72- and 5.62%,
respectively), while Sangwan et al. (2014) found a less fat content (0.78%) at
50°C.

Table 4. Chemical composition of the ginger extracts obtained at different drying
temperatures

Treatment Moisture (%) TPr (%) WSP (%) Fat (%)
40°C 8.21+0.09? 837+0.132 1.17 £0.032 1.20 £ 0.06*
60°C 7.28 + 0.09° 8.45+0.11° 1.15+0.022 1.24+0.07°
80°C 6.46 +£0.16° 8.77+£0.14° 1.12+0.01° 1.29 +£0.05%
100°C 4.58+0.10¢ 9.08 £ 0.12° 1.07 +£0.03¢ 1.38 £0.10°¢

The values presented are the means + standard deviation (n=3). The means in the same column bearing a different
superscript letter differ significantly (P<0.05). TPr: Total protein, WSP: Water-soluble protein.

With respect to the protein determination, the total protein (TPr %) content
increased significantly (P<0.05) in the ginger powders by increasing the drying
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process temperatures. The ginger powder obtained after the drying process at
100°C exhibited the highest TPr value (9.08%). This value was steadily and
significantly decreased by decreasing the drying temperatures to reach the value of
8.37% TPr in the ginger powder obtained after the 40°C treatment (Table 4). Other
studies on oven dried ginger reported a lower TPr values compared to the results
obtained in this study. Shirin Adel and Prakash (2010) found a 5.09% protein
content in the ginger powder dried at 40°C, while Sangwan ef al. (2014) reported a
total protein content of 5.70% in the ginger dried at 50°C. The level of water-
soluble proteins (WSP) was determined as an indicator for the impact of the drying
temperatures on the availability of small and soluble proteins in the ginger powder.

Contrary to the TPr, the WSP contents were inversely related to the applied drying
temperatures. The highest amount (1.17 %) was obtained at 40°C. This amount
steadily decreased to reach the lowest value (1.07 %) at 100°C. This decrease is
most likely attributed to the denaturation and changes in the molecular and
structural characteristics of the small proteins by increasing the drying temperature
that caused more proteins to bind and to become insoluble in water. With respect to
the statistical analysis, although the differences among the WSP values were very
small, they appeared significantly different (P<0.05) most likely due to the very
low values of the adjusted mean square error obtained in comparison to the means
(0.0004). Overall, it is worth noting that the differences in the chemical
composition of the ginger powders obtained in this study compared to other studies
could be attributed to the geographic origin, the atmospheric conditions and the
maturity of the used rhizomes.

Antioxidant activity

To evaluate the influence of different drying temperatures on the antioxidant
activity of ethanol ginger extracts, the DPPH radical scavenging assay was
performed and the results are presented in Table 2. The results revealed that the
inhibition percentage of the DPPH radical was significantly increased (P<0.05) in
ginger by increasing the drying temperatures. The ginger sample dried at 100°C
showed the highest DPPH scavenging activity equivalent to 78.23%, whereas the
minimum DPPH scavenging activity value corresponding to 73.47% was obtained
at 40°C. It has been reported that phenolic compounds are potential antioxidants
and free radical-scavengers and a good correlation should be obtained between the
content of phenolic compound and the antioxidant activity (Kumar et al., 2008; An
et al., 2016). This result is in accordance with the result of total phenolic and total
flavonoid contents of the same treatments (Table 2), thus reflecting the higher
antioxidant activity obtained by increasing the drying temperature. In agreement to
these findings, Praven et al. (2007), and Hasna and Afidah (2009) concluded that
the ginger with high levels of TP and TF contents exhibited a high free radical
scavenging activity. Furthermore, the obtained DPPH scavenging ability showed a
significant (P<0.01) positive correlations with the TP and TF contents (0.89 and
0.92, respectively). Similar trend of the correlations was reported by Velioglu et al.
(1998), and Shirin Adel and Prakash (2010). In addition, a significant (P<0.01)
inverse correlation was obtained between the radical scavenging activity and TC
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content (-0.96). This correlation would be expected, since TC values showed a
significant reduction trend by increasing the drying temperatures and were in
contrast to TP and TF contents (Table 2). Accordingly, these findings may suggest
that the high antioxidant activity of ginger extracts may be attributed to the
phenolic compounds including flavonoids and other released compounds that are
not considered in the current study, rather than carotenoids.

Microstructure of ginger powders

The effects of the applied oven drying temperatures on the microstructure
characteristics of the ginger powder are shown in Figure 3. The irregularly
aggregated parenchyma tissue formed the main matrix (pointed with black arrows),
and the scattered starch grains (pointed with white arrows) throughout the
parenchyma made the structural dimensions of these images. The SEM
micrographs clearly showed the destruction of the parenchyma cell wall and the
absence of the oils cells in the ginger powders as a result of the drying process. The
same observations were reported by Azian ef al. (2004) and An et al. (2016). Fig.
3A and 3B which represented the ginger powders dried at 40°C and 60°C showed
abundant starch grains of well-retained shape that were dispersed all over the
parenchyma matrix and were more pronounced compared to the ginger’s structure
after the100°C treatment (Figure 3D). It should be noted that the starch grains of
the ginger dried at 80°C (Figure 3C) were markedly destructed and embedded
within the parenchyma matrix compared to the 40°C and 60°C treatments.

Figure 3. SEM micrographs (1000x) of the ginger powders obtained at four different
drying temperatures. (A) 40°C; (B) 60°C; (C) 80°C and (D) 100°C. Black arrows indicate
the ginger parenchyma tissue aggregates while the white arrows indicate the starch grains.

Scale bar is 50 um
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Additionally, the microstructure of the ginger powder obtained after the 100°C
drying process, as shown in Figure 3D, revealed a denser structure, with a more
pronounced degree of gelatinization and a higher destruction degree of the strach
granules compared to those of the ginger powders obtained at lower drying
temperatures 40°, 60°, and 80°C (Figures 3A, 3B and 3C, respectively). This
observation is in agreement to the one of Huang er al. (2011) who reported a
serious broken down phenomenon of the ginger starch dried at 80°C. In this
context, An et al. (2016) reported that a high temperature and a rapid drying
process make the inner water difficult to remove. This fact led the cellular
structures to crosslink together so that the starch grain showed an important degree
of gelatinization.

Conclusions

The present study provided some comparative results on the chemical and
bioactivity characteristics of the ginger powders obtained through oven drying
process using four different temperatures (40°, 60°, 80° and 100°C). The results led
to the conclusion that using an elevated temperature is beneficial in the drying
process due to certain associated advantages. For instance, it exhibited a positive
effect on the preservation of the total polyphenols, total flavonoids, and
consequently higher antioxidant activity. Zingerone, 6-shogaol, total protein and fat
contents of the ginger powders were significantly and positively related to the
applied drying temperatures. Whereas, 6-gingerol and total carotenoids were
inversely related to the drying temperatures, most probably due to the degradation
of these compounds caused by high drying temperatures. Accordingly, the 100°C
treatment revealed the most appropriate drying temperature in terms of ginger
powder quality attributes. Overall, this study emphasized the profound influence of
both of the drying time and the drying temperature on the final composition of the
ginger powder. The obtained results offer a better comprehension of the influence
of the oven drying process on the ginger powder functional properties and structure
characteristics, allowing the optimization and the development of food and
pharmaceutical industries applications.
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