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Introduction 

L'huile d'olive vierge est largement consommée dans le bassin méditerranéen. Elle est 

connue pour ses propriétés organoleptiques et nutritionnelles. Cela est dû à sa composition en 

acides gras mono-insaturés (acide oléique), et les acides gras polyinsaturés (acide linoléique et 

linolénique) qui sont connus pour leurs effet protecteurs contre les maladies cardiovasculaires par 

prévention de l'oxydation des lipoprotéines à faible densité (Achat et al.,2012).De plus, il y a 

également la présence d'autres composés tels que les composés phénoliques, qui sont des 

métabolites secondaires aux fortes propriétés antioxydantes(Owen et al.,2000; Panza et al.,2007; 

Scarmeas,2006). 

Les consommateurs aujourd'hui prennent une plus grande responsabilité pour leur propre santé et 

tournent de plus en plus à leur alimentation pour l'améliorer. Les composés phénoliques présents 

dans l'huile d'olive vierge ne sont pas suffisants pour assurer une bonne stabilité pendant son 

stockage et/ou son chauffage. Pour cela, l'enrichissement de l'huile d'olive par des phénols peut être 

une bonne stratégie pour améliorer sa capacité oxydante et son profil nutritionnel, ce qui permet de 

développer de nouveaux aliments (Rubio et al., 2012).Dans cette démarche, l'enrichissement de 

l'huile d'olive(lO], a fait l'objet de nombreuses recherches, ayant opté pour l'incorporation dans 

l'huile de matrices végétales (origan, feuilles d'olivier, feuilles de myrte etc.) ( Mancuso et al, 

2000). La production d'huile d'olive enrichie ouvre de nouveaux marchés aux entreprises qui ont 

décidé de faire un bond de qualité dans le secteur oléicole comme une nouvelle stratégie pour 

améliorer les effets bénéfiques de l'huile d'olive (Reboredo-Rodriguez et al., 2017). 

Une huile d'olive aromatisée préparée avec l'ajout d'une certaine herbe et/ ou les plantes 

aromatiques ne doivent pas seulement satisfaire les exigences sensorielles des consommateurs, mais 

devrait également présenter d'autres qualités appréciés sur le marché de l'alimentation, comme 

l'amélioration de la qualité comparée à celle de l'huile ordinaire. Et également à inhiber l'oxydation 

et assurer la conservation de sa qualité (Segade,M.et al., 2016). 

Il est bien connu que les herbes, les plantes aromatiques et les épices conservent la valeur nutritive 

de la nourriture, améliorent les qualités de conservation des produits alimentaires et augmentent leur 

durée de vie (Farag et al., 1989; Tsimidou et al., 1995).Parmi eux, Pistachia lentiscus L., est l'une 

des principales espèces aromatiques et médicinales de la famille des Anacardiaceae et est largement 

répartie dans toute la région Méditerranéenne(Cherbal, 2017). 

Néanmoins, l'inconvénient de ces supplémentations pratiquées en général par macération est 

qu'elles sont longues et nécessitent des zones de stockage importantes. Ces dernières années de 
,----. 
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Introduction 

nombreuses techniques alternatives ayant pour but de pallier à ces problèmes se sont développées. 

Parmi elles, les ultrasons. En effet, les ondes d'ultrasons pe1mettent d'accélérer par voie physique la 

migration des composés d'intérêt et par conséquent le temps de contact est largement réduit (Veillet 

et al., 2012). 

Dans cette optique, un enrichissement assistée par ultrasons a été testé, afin de réduire ce temps et 

de faciliter sa mise en place pour les professionnels de l'huile d'olive. L'objectif principal de ce 

travail est d'évaluer pour la première fois l'effet de l'enrichissement de l'huile d'olive vierge avec 

les feuilles de Pistachialentiscus,sur la composition, la qualité nutritionnelle et la stabilité oxydative 

de de l'huile. 

Dans ce contexte, le présent travail est scindé en plusieurs parties : 

1. Synthèse bibliographique sur l'huile d'olive, enrichissement et oxydation ; 

2. Caractérisation de la composition phytochimique et les propriétés antioxydantes des extraits 

des feuilles de P.lentiscus ; 

3. Etude des facteurs influençant la macération assistée par ultrasons : optimisation des 

différents paramètres (Temps, amplitude, ratio, granulométrie) . Pour cela, l'effet de chaque 

paramètre a été évalué sur la teneur en polyphénols totaux, caroténoïdes et chlorophylle. 

4. Comparaison entre les deux méthodes d'emichissement : innovante et conventionnelle 

5. Evaluation de la stabilité oxydative des huiles étudiées (conditions de cuisson) . 

~ 



Partie 1 Huile d'olive 

I.huile d'olive entre tradition et innovation 

Dans les trente dernières années, il y a un intérêt croissant pour l'utilisation de l'huile d'olive dans la 

cuisine en raison d'une meilleure connaissance de la cuisine méditerranéenne et une conscience des 

vertus saines d'un régime méditerranéen, et en particulier de l'huile d'olive . Parmi les différentes 

huiles végétales, l'huile d'olive vierge est unique car elle est obtenue à partir d'olive (Olea europaea 

L.) uniquement par des moyens mécaniques, sans autre traitement que le lavage, la filtration, la 

décantation (Carrasco-Pancorbo et al., 2005). La consommation de l'huile d'olive vierge a été 

rapportée comme étant corrélée à une incidence plus faible des maladies comme les maladies 

cardiovasculaires et certaines formes de cancer. Cet effet bénéfique est dû à la fois à sa forte 

proportion en acides gras mono-insaturés (l'acide oléique) et à la présence d'antioxydants naturels, 

principalement des composés phénoliques. Ces composés ont la capacité de récupérer les radicaux 

libres, responsables de l'altération oxydante des biomolécules (Kalantzakis et al, 2006). 

1.1. Définition 

Selon Codex« C'est l'huile provenant uniquement de l'olivier (Olea europaea L.) A L'exclusion 

des huiles obtenues par solvants ou par procédés de ré-estérification et de tout mélange avec des 

huiles d'autre nature». 

1.2. Classification 

· Différents paramètres à savoir l'acidité, l'indice de peroxyde, l'absorbance dans l 'UV et les 

caractéristiques organoleptiques, permettent de caractériser la qualité et de distinguer différentes 

catégories (Kalua, 2007 ; Katsoyannos, 2015). Le Conseil Oléicole International (COI, 2015) a 

classé ! 'huile d'olive en trois catégories reportés dans le tableau 1. 

.'l 



Partie I Huile d'olive 

Tableau 1: Différentes catégories de l 'huile d' olive. 

Huile d'olive 1 Huile d'olive 

à 

VIerge l Huile 

la d'olive 

L' acidité libre exprimée en acide 

oléique est au maximum de 0,8 

gramme pour 1 OO grammes. 

vierge propre 

consommation en l'état 1 vierge extra 

Huile 

d'olive 

vierge 

L' acidité libre exprimée en acide 

oléique est au maximum de 2 

grammes pour 1 OO grammes. 

Huile vierge ! l' acidité libre exprimée en acide 

courante oléique est en maximum de 3,3 

grammes pour 1 OO grammes. 

Huile d'olive vierge L'acidité libre exprimée en acide oléique est en 

non propre à la maximum de 3,3 grammes pour 100 grammes. 

consommation en l'état 

(lampante) 

Huile d'olive 1 Huile obtenue des huiles d'olive vierges par des techniques de raffinage qui 

raffinée 1 n'entrainent pas de modifications de la structure glycéridique initiale. Son 

acidité libre exprimée en acide oléique est au maximum de 0,3 gramme pour 

1 OO grammes. 

Huile d'olive 1 Est l'huile constituée par couplage d'huile d'olive raffinée et d'huile d'olive 

vierges propres à la consommation en l'état. Son acidité libre exprimée en acide 

oléique est au maximum de 1 gramme pour 1 OO grammes. 

1.3. Production mondiale de l'huile d'olive 

Selon les bilons oléicoles adoptés fin de novembre 2013 par le conseil des membres du COI, la 

production mondiale de la compagne 2013/2014 (Tableau 2) est très fortement élevée par rapport à 

la compagne précédente qui avait été particulièrement mauvaise, passant de 2425000t à 30980001. 

4 



Partie I Huile d'olive 

Tableau 2. Les 10 premiers pays producteurs d'huile d'olive (en milliers de tonnes) au cours de 

trois dernières compagnes (Barjol, 2014). 

roduction 
Pays 2011 /2012 2012/2013 2013/2014 
Es~agne 1615 ,0 616,3 1536,5 
Italie 399,2 415,5 450,0 
Grèce 294,6 357,9 230,0 
Turquie 191,0 195,0 180,0 
Série 198,0 198,0 135,0 
Maroc 120,0 100,0 120,0 
Tunisie 182,0 220,0 80,0 
Portugal 76,2 59,1 76,2 
Algérie 39,5 66,0 62,0 
Chili 21,5 28,0 32,0 

1.4. Composition générale de l'huile d'olive 

Chaque huile d'olive a une composition particulière en acides gras et en plusieurs micronutriments 

(Sarolié et al., 2014) responsables de son caractère sensoriel particulier et les caractéristiques 

nutritionnelles (Boskou, 2006). Les acides gras (comptant pour environ 98% du poids de l'huile 

d'olive) sont principalement sous forme de triglycérides et des diglycérides. De plus, les composants 

mineurs comprennent principalement des pigments, tocophérols et composés phénoliques (Manai

Djebali et al., 2012 ; Rigane, 2013 ). 

La plupart des principaux composés phénoliques polaires présents dans l'huile d'olive vierge ont été 

détectés (Nevado et al., 2012). Ces composés peuvent être des acides phénoliques, des phénols 

simples tels que le tyrosol et l'hydroxytyrosol, des dérivés secoiridoïdes, des glycosides, 

oléuropeine et ligstroside, des lignanes, et des flavonoïdes. 

Le terme "composés phénoliques polaires" est utilisé pour les différencier d'une autre classe de 

phénols, les tocophérols (Boskou, 2010). 
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Figure 1. Composés phénoliques majeurs présents dans l'huile d'olive (Godoy-Caballero et al., 
2012). 

Différentes études ont montré l ' importance des corn posés phénoliques de l 'huile d' olive. En effet, 

(Clodoveo et al., 2013). Ont constatés que l'hydroxytyrosol et l'oleuropeine ont une activité 

antimicrobienne contre plusieurs souches bactériennes qui sont des agents causaux d'infections 

intestinales ou des voies respiratoires chez l'homme. Dans une étude récente in vivo, (Glatzle et al. 

2007) ont démontré que les régimes contenants des phénols d'huile d'olive peuvent augmenter la 

résistance in vivo à l'oxydation des LDL. L'efficacité de l'oleuropeine a été expliquée en partie par 
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sa capacité d'agir comme antioxydant et en partie par un effet hypocholestérolémique (Paiva et al., 

2007). 

L'arôme distinctif de l'huile d'olive vierge est attribué à un large éventuel de composés de 

différentes classes chimiques, telles que les aldéhydes, les alcools, les esters, les hydrocarbures, les 

cétones et les furanes (Aparicio-Ruiz et al., 2012). 

1.5.Procédé de fabrication de l'huile d'olive 

Habituellement, un taux de 80% à 90% de l'huile présente dans le fruit est facilement libéré par le 

processus d'extraction (Leone et al., 2014 ;Squeo et al., 2017). 

HOV est produit par des processus mécaniques et physiques. Ces processus impliquent la collecte, 

l'élimination des feuilles, lavage, broyage des olives, malaxation de la pâte d'olives, centrifugation, 

stockage, filtration et mise en bouteille (Ortega, 2016). 

• Ecrasement 

Cette opération est conçue pour déchirer les cellules des fruits pour libérer les gouttelettes d'huile 

de la cavité interne. Actuellement, le broyeur-marteau métallique ou les disques dentés sont utilisés 

pour broyer les olives. L'utilisation du marteau augmente le rendement d'extraction (Veillet et al., 

2009). 

• Malaxation 

Le procédé de malaxation est essentiel pour augmenter le rendement d'extraction. Il est conçu pour 

améliorer l'effet du broyage et pour rendre la pâte uniforme. Pendant l'étape de malaxation, les 

petites gouttelettes de l'huile, au moyen d'un malaxage lent et continu de la pâte produite, fusionne 

en grandes gouttes qui peuvent être facilement séparées par l'appareil de séparation (Angerosa et 

Basti, 2001). La composition des bioactifs de l'huile d'olive peut être sensiblement améliorée par 

divers facteurs, y compris la température de malaxage, le temps et l'utilisation d'enzymes (Servili et 

al .,2003 ;Vierhuis,2001 ;Juliano et al.,2017). 

L'objectif de la malaxation est de favoriser la coalescence des gouttelettes d'huile Figure 2, de 

séparer plus facilement de l'huile d'olive de la phase solide insoluble par centrifugation, et de 

réduire la viscosité de la pâte d'olives et d'optimiser la séparation de l'huile à l'intérieur du décanteur 

(Bejaoui et al., 2017). 
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• Décantation 

Après le processus de malaxation, l'huile doit être séparée de la pâte et de l'eau de végétation par 

utilisation d'un procédé de décantation. Les décanteurs sont de deux types : 

'*- Décanteur à trois phases : fonctionne en utilisant moins d'eau. Il permet de réduire la 

viscosité des pâtes et de séparer facilement l'huile de la phase solide. Une quantité d'eau suffisante 

doit être ajoutée avant la centrifugation (Montedoro et al., 1992). 

Figure 2 : hnage électronique de la coalescence des gouttelettes d'huile (Veillet, 2010). 

Décanteur à deux phases : Les systèmes de centrifugation en deux phases ont évolué 

au cours des 10 dernières années pour avoir besoin de moins d'eau pour la séparation d'huile. 

Comme le montre le tableau 3, ce procédé permet d' obtenir des teneurs plus élevées en composés 

phénoliques (Ortega et al., 2016). Ainsi, l'huile produite par un système à deux phases a une 

activité antioxydant plus forte et une plus grande résistance à l'oxydation que celle obtenue par un 

système à trois phases en raison de la plus forte quantité d'hydroxytyrosol (Cert, et al.1996; 

Manna et al. 1999). 

• Filtration 

Cette étape est également peut affecter les composés phénoliques. en utilisant un filtre en coton 

pour éliminer l'humidité, la teneur de l'hydroxytyrosol en huile d'olive extra vierge a été diminuée 

(Gomez-Rico et al., 2007; Lozano-Sânchez et al., 2011). Cependant, la filtration avec du coton 

ou du papier plus sulfate de sodium anhydre conduit à une augmentation apparente de la teneur en 

phénol. De nos jours, des matières organiques telles que des matières fibreuses de cellulose et de 

l'amidon sont utilisées comme auxiliaires de filtration. 
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Tableau 3 : Composition phénolique des huiles d'olive vierge Coratina à centrifugation en deux 

phases et en trois phases (Stefanoudaki, et al, 1999). 

Composition phénolique 

(3,4 DHPEA) 

Hydroxytyrosol 

(p -HPEA) Tyrosol 

Acide vanilique 

Acide caféique 

(3,4 -DHPEA-EDA) 3,4 

dihydroxyphényl-éthanol liée 

à l'acide elenolique 

(p-HPEA-EDA p 

hydroxyphenylethanol liée à 

l'acide elenolique forme 

dialdéhydique 

p -HPEA ester 

(3,4-DHPEA-EA) 3,4 

dihydroxyphényl-éthanol liée 

à l'acide elenolique 

Polyphénols totaux 

Deux phases (ppm) 

0,87 ± 0,02 

3,74 ± 0,07 

0,41± 0,01 

0,16 ±0,01 

522,2 ±13,5 

78,16±0,52 

38,41± 0,10 

351,71±11,0 

673±4 

1.6.Intérêt diététique et nutiitionnel de l'huile d'olive 

Trois phases (ppm) 

0,58±0,08 

2,34± 0,08 

0,19±0,01 

0,12± 0,02 

427,2 ±13,8 

67,26±2,55 

35,62 ±1,11 

244,9 ±13,6 

585±7 

Différents auteurs ont montré qu'un régime riche en acides gras mono-insaturés, réduisait le 

cholestérol total et le cholestérol des lipoprotéines de basse densité (LDL) sans affecter le 

cholestérol des lipoprotéines de haute densité (HDL) (Tripoli et al., 2005). De plus, des études 

épidémiologiques ont montré que l'alimentation méditerranéenne traditionnelle, dans laquelle 

l'huile d'olive a une place imp01tante, jouait un rôle majeur dans la prévention des facteurs de 

risques des maladies cardiovasculaires, telles que dyslipidémies, hypertension et diabète (Motard

Bélanger et al., 2008 ; Rotondo et Gaetano , 2000). L'huile d'olive a un effet également protecteur 

contre certains types de tumeurs malignes, est un anti-inflammatoire, et protège aussi les individus 

de la perte de mémoire liée au vieillissement (Reboredo-Rodriguez et al., 2017). Par ailleurs, 

l'huile d'olive joue un rôle important dans l'augmentation de l ' espérance de vie grâce à sa richesse 

en vitamine E qui joue un rôle biologique positif pour neutraliser les radicaux libres, molécules 
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impliquées dans certaines maladies chroniques et dans le processus de vieillissement. Selon 

(Medina et al., 2006) l'huile d'olive possède un pouvoir bactéricide contre les bactéries nuisibles 

de la flore intestinale (Clostridium perfringens et Escherichia coli) par rapport à d'autres huiles 

végétales (tournesol, colza, soja, maïs ... ) . 

L 7. Enrichissement de l'huile d'olive 

L'huile d'olive vierge de qualité supérieure doit être obtenue à partir d'olives saines et correctement 

mûries. Néanmoins, la production d'un produit alimentaire de haute qualité nécessite non seulement 

une matière première irréprochable mais aussi un contrôle de processus et une assurance de la 

qualité tout au long du processus de fabrication (Fregapane et Salvador, 2013). En effet, plusieurs 

études ont porté sur l'amélioration de la qualité de l'huile, qui repose sur l'optimisation du processus 

de fabrication ou sur l'enrichissement post-production. 

1.7.1. Enrichissement endogène: Comment améliorer la qualité nutritionnelle de l'huile 

d'olive avant et pendant le processus de production? 

L'huile d'olive vierge (HOV) est exclusivement extraite des fruits par des techniques mécaniques 

comprenant les étapes de concassage, malaxage et extraction. Chacune de ces opérations 

technologiques, outre les caractéristiques des olives, affecte la qualité du produit (Clodoveo, 2012). 

En effet, diverses études ont porté sur le développement de nouvelles technologies et stratégies pour 

produire une huile d'olive de meilleure qualité nutritionnelle et organoleptique. 

• Irrigation à l'eau salée 

L'olivier est traditionnellement cultivé dans des conditions pluviales, en particulier dans de 

nombreux pays méditerranéens, caractérisé par des zones à ressources en eau limitées. Néanmoins, 

comme l'irrigation augmente le rendement de l'olivier, il y a un intérêt croissant pour l'agriculture 

irriguée Selon le travail de (Bedbabis et al., 2010), le traitement d'irrigation des oliviers «Chemlali» 

à eau salée modérée (ESM) a affecté positivement le rendement en huile d'olive par arbre, avec un 

accroissement positif des bénéfices économiques. Il semble que l'irrigation a une influence sur la 

composition des acides gras, les polyphénols et la teneur en chlorophylle. 

• Amélioration de l'étape de malaxation 

La malaxation est un processus de température et de temps qui sépare l'huile d'olive de la pâte 

d'olive (Leone et al., 2014).Une faible température de malaxage (<30 ° C) et un temps de malaxage 

entre 30 et 45 min sont recommandés pour obtenir une bonne qualité d'huile d'olive sans 

compromettre les rendements (Karaaslan et al., 2008). 
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•Utilisation d'un dénoyautem· d'olive 

Une nouvelle procédure technologique est en cours d'élaboration qui comprend l'enlèvement de 

noyau avant le processus d'extraction de l'huile d'olive. Dans les travaux de (Amirante et al. 2010) 

.qui ont étudié l'effet de l'introduction d'un dénoyauteur (destoner) et d'un échangeur de chaleur sur 

la qualité de l'huile selon le procédé présenté dans la figure3. Les auteurs ont montré que les huiles 

obtenues à partir de pâtes dénoyautés présentaient une teneur plus élevée en polyphénols et une 

augmentation du temps d'induction à l'oxydation. 

Moulin à pierre De-stoner De-stoner 

Échangeur de 

Étape de malaxage 

Décanteur triphasé 

Figure 3 : Diagramme de production d'une huile d'olive (Amirante et al. 2010). 

L'utilisation de l'échangeur de chaleur couplé à un dénoyauteur améliore les rendements d'huile 

d'olive et rend la malaxation plus efficace. 

• Traitement avec refroidissement de la pâte d'olive 

Selon les travaux de (Veneziani et al., 2016) qui a étudié l'effet de refroidissement de la pâte 

d'olive dans le procédé d'extraction mécanique de l'huile d' olive, montrent que le refroidissement 

rapide de la pâte d'olive, a été capable de produire une augmentation de la concentration phénolique 

dans les huiles d' olives produites. Cela peut être dû à l'effet inhibiteur sur les polyphénols oxydase 

(PPO) à la suite du refroidissement des pâtes, car ces enzymes ont une activité optimale pour des 

températures élevées. 

11 



Partie 1 Huile d,olive 

• Applications de micro-ondes dans l'extraction d'huile d'olive 

Les études de (Leone et al., 2014) ont établi que le chauffage par micro-ondes améliore l'efficacité 

d'extraction mécanique d'huile. Ce phénomène vaporise l'eau dans le substrat végétal et augmente 

la pression intérieure dans les tissus végétaux. Cette pression accrue rompre par conséquent les 

membranes cellulaires. En soumettant la pâte d'olive aux micro-ondes après la phase de broyage, 

une libération d'huile des vacuoles peuvent se produire, ce qui accélère le phénomène de 

coalescence. 

• Extraction assistée par ultrasons (EAU) 

Les ultrasons sont des ondes sonores mécaniques qui sont capables de se déplacer dans un milieu 
élastique à une fréquence supérieure à la limite maximale d' audibilité de l'oreille humaine (Leong 

et al., 2011). 

Les ultrasons ont des effets cavitaires qui accélèrent le transfert de masse par rupture des parois des 
cellules végétales figure4, conduisant à une libération améliorée des composés cibles provenant de 
plusieurs sources naturelles (Rodriguez et al., 2008; Sousa et al, 2015). 

Les effets de cavitation qui sont responsables de l'extraction des ingrédients peuvent être décrits en 

deux étapes : 

-Entrée du solvant dans la matrice, diminution de la taille des particules, et les effets mécaniques 

permettent une meilleure pénétration des solvants ; 

-libère des extraits de la matrice (surface de contact plus grande entre Les phases solides et 

liquides). 

Ainsi, le contenu cellulaire diffuse rapidement et facilement de la matrice dans le milieu 

d'extraction. 
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Figure 4. La déformation d'un milieu suite au passage d'une onde sonore (Sousa et al., 2015; 

Tokalioglu et al., 2010). 
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Figure 5. Explosion des bulles de cavitation et libération du matériel végétal (chemat et al., 2017). 

Une étude récente menée par (Juliano et al., 2017), après les traitements de pré-malaxation de la 

pâte en utilisant des ultrasons de basse fréquence (35 kHz) pour 8 min, ce qui a entraîné une 

augmentation de l'extractibilité de l 'huile à 3,6% voir la figure 6 . L'ultrason produit de gros bulles 

de cavitation instables, qui implosent à des températures très élevées et produisent des ondes de 

choc et des effets de cisaillement qui peuvent casser le matériau de la paroi cellulaire. Les auteurs 

ont montré que la technique ultrasonore a amélioré la teneur en antioxydants, les tocophérols, les 

caroténoïdes et la teneur en chlorophylles que les huiles non traitées et a montré une plus grande 

valeur nutritive de l'huile d'olive vierge étudiée. 

Ecrasement 

vierge 

Sonication de la 

pâte d'olive 

Centrifugation 

Figure 6: Traitements de la pâte d'olive par des ultrasons 

1.7.2. Enrichissement exogène de l'huile d'olive vierge 

Malaxation 

Il existe un grand intérêt pour les antioxydants naturels pour la supplémentation en huile visant à 

inhiber l'oxydation et à conserver la qualité nutritionnelle et sensorielle et I ou à obtenir de l'huile 

avec une valeur ajoutée. En ce qui concerne l'étape d'enrichissement, il y a de nouvelles 

technologies comme l'ultrason pour faciliter et accélérer la procédure d'enrichissement et une 

meilleure dissolution de l'extrait. En fait, une procédure plus écologique a été développée en 

utilisant la technologie ultrasonore. Dans ce procédé, les plantes ont été mises directement dans 
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l'huile d'olive et des ultrasons ont été appliqués au mélange pour augmenter la vitesse de la 

macération. Il en résulte une procédure plus verte utilisant de l'huile d'olive comme solvant, 

réalisée à température ambiante (pour éviter la dégradation thermique) et dans un temps 

considérablement réduit (Veillet et al., 2010). 

Une synthèse de quelques travaux réalisés ces dernières années sur l'enrichissement exogène de 

l'huile d'olive a été résumée dans le tableau suivant: 

Tableau 4 : Résumé des travaux récents sur l'effet d'enrichissement de l'huile d'olive 

Type d'huile Procédure Matière brute Caractéristique ajouté références 

d'olive appliqué 

Huile d'olive Liquide- Olive cake 

vierge liquide Thyme 

Extraction et (thymus zygis) 

ultrason 

Teneur plus élevé en flavonoïdes, Rubio et al. 

activité antioxydant et la stabilité (2012) 

oxydative plus importante. 

Diminution de l'indice amer 

Amélioration de l'acceptation du 

consommateur. 

Huile 

d'olive 

raffinée 

Extraction 

liquide

liquide 

Feuilles 

grignon 

d'olive 

et Amélioration de la 

composition en composés 

phénoliques 

Sanchez Medina 

et al al. al. 

(2011) 

Huile Macération Feuilles Radical de balayage à plus Achat et 

d'olive assisté par d'olive grande capacité. et,al. (2012) 

extra ultrason Une stabilité améliorée à la 

vierge dégradation thermique. 

Concentration plus élevée en 

oleuropeine et a-tocophérol. 

Huile Macération Basilique Amélioration de la qualité Veillet 

d'olive assisté par sensorielle et al. (2010) 

ultrason 
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Huile Extraction Feuilles 

d'olive 

raffinée 

liquide-liquide d'olive 

Huile d'olive Liquide -
liquide 

Huile d'olive Liquide-

vierge liquide 

et macro onde 

Huile d'olive Agitation 

vierge vertical 

Huile d'olive Macération 

vierge assisté par 

agitation 

Huile d'olive Macération 

vierge 
liquide-liquide 

Thymbra 

capitata 

Myrte 

Myrtus 

communis 

Feuilles 

d'migan 

épinard 

(Spinacia 

oleracea) 

Feuilles 
Myrtus 
communis 

Huile d'olive 

Amélioration de la qualité 

oxydative et le contenu en 

stérol 

Améliore la stabilité oxidative 

Améliore la composition 

antioxydant et la stabilité 

l'oxydation 
-

en 

à 

Améliorer l'enrichissement en vert 

de l'huile d'olive vierge par l'origan. 

Teneur plus élevé en antioxydant 

naturel. 

Augmenté la capacité antioxydant 

Enrichi par la Zia-xanthine de 

lutéine, améliore ses propriétés 

nu tri ti onnellesconserve sa qualité 

organoleptique appréciée, 

Amélioration de l'activité 
antioxydante dans différents 
systems oxydatifs 

Bouaziz et 

al. (2008) 

Miguel et 

al. (2014) 

Dairi et al. 

(2015) 

Peîialvo et 

al. (2016) 

De Valle-

Prieto et al. 

(2017) 

Dairi et al. 

(2017) 

16 



Partie II l'oxydation lipidique 

11.1. Oxydation lipidique 

La peroxydation est l'une des réactions d'altération des lipides touchant particulièrement les 

acides gras insaturés. Ce phénomène est favorisé par plusieurs facteurs tel que la température, 

les radicaux libres, la lumière (Ancos et al ., 2000). 

11.1.1. Type d'oxydation lipidique 

L'oxydation des lipides est une réaction à radicaux libres (AI-Dalaen et al., 2014). Elle peut 

se faire par trois mécanismes : auto-oxydation, photo oxydation et oxydation enzymatique. Le 

processus d'auto-oxydation est le plus important quand il s'agit de produits alimentaires. 

Le processus d'auto-oxydation des lipides polyinsaturés est généralement initié par exposition 

des lipides à la lumière, à la chaleur, aux rayonnements ionisants et aux ions métalliques 

(Shahidi, 2015 ;Shahidi et Naczk, 2004).Il se produit selon trois étapes : initiation, 

propagation et terminaison. 

• La phase d'initiation : pendant cette étape se forme un premier radical libre. 

L' arrachement d'hydrogène est facilité tant par la chaleur (agitation moléculaire) que 

les rayonnements ou les catalyseurs (métaux tels que Cu, Fe, Co, Mn, Ni ... ) . 

H H 

}_"- ~ 
R ' ~ 1 ·~'R 

H 
Lumi ère, chaleu 

cata lyseu • ••• 

H H 

(. ~
I 

R' 'R 
+ H· 

radical libre 

• La phase de propagation où 1 ' oxygène se fixe sur le premier radical pour donner un 

radical peroxyle qui réagit avec une autre molécule et conduit à un néoradical libre et 

un hydroperoxyde. Les hydroperoxydes instables se scindent en composés plus courts 

(Amiot et al., 2009),( Hennebelle et al.,2004) . 

H H H H H H 

~ t )y\ )y\ C· + 0 2 :::---... . R-H :::---... 
R' ,,,, . 'R -+ R' \ R-+ R- ... R' \ 

O-o O-o 
H H • H ' 

H 
Radical libre Radical peroxyle Hydroperoxyde 
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• Étape de terminaison : le processus d'oxydation se termine lorsque deux espèces 

radicales réagissent entre elles pour former une espèce non radicale . 

1.1.2. Prévention de l'oxydation lipidique 

L'oxydation lipidique peut causer des dommages alimentaires en raison de modification de 

l'arôme, de la texture et du gout (Andjelkovié et al., 2006). en plus de la dégradation de la 

qualité (Aparicio- Ruiz et al., 2014 ; Aparicio- Ruiz et al., 2010) . Il est donc très important 

d'utiliser des substances pouvant prévenir ce phénomène. L'une des pratiques utilisées 

actuellement est l'utilisation des antioxydants et particulièrement ceux d'origine naturelle. 

a. Définition de l'antioxydant 

Un antioxydant est une substance qui, lorsqu'elle est présente à de faibles concentrations par 

rapport à celles d'un substrat oxydable (comme les lipides), retarde ou empêche l'oxydation de 

ce substrat (Atmani et al,2009).dans les systèmes alimentaires, le terme antioxydant est 

utilisé pour désigner les inhibiteurs de la peroxydation lipidique, alors que dans les systèmes 

biologiques, il est fait référence à la protection des lipides, des protéines et d' ADN contre les 

dommages oxydatifs impliquant des espèces réactives d'oxygène (ROS) . 

b. Antioxydant naturels : Polyphénols 

Les polyphénols constituent une famille de composés qui sont omniprésents dans le règne 

végétal. Divisés en une dizaine de classes chimiques, qui présentent toutes un point commun : 

la présence dans leur stmcture d'au moins un cycle aromatique à 6 carbones, lui-même 

porteur d'un nombre variable de fonctions hydroxyles (OH). Plus de 8000 structures 

phénoliques sont actuellement connues, allant de molécules simples de bas poids moléculaire 

tels les acides phénoliques à des composés hautement polymérisés comme les tannins. 

L'apport total approximatif des polyphénols est de 1 g I jour (Auger et al, 2014). 

Classification 

Les phénols peuvent se regrouper en deux grands groupes : 

-Les composés non flavonoïdes (acides phénoliques, lignanes et stilbènes) dont la molécule la 

plus connue est le resvératrol très abondant dans le raisin. 

-Les composés flavonoïdes tels que flavones, flavanones, flavonols, anthocyanines, 

proanthocyanidines. 

,. 
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• Relations structure-activité 

La structure des composés phénoliques est un déterminant clé de leurs propriétés 

antiradicalaires et l'activité chélatrice des métaux. Dans le cas des acides phénoliques par 

exemple, l'activité antioxydante dépend du nombre et des positions des groupes hydroxyles 

(Balasundram et al., 2006). Leur activité antioxydant augmente avec un degré croissant 

d'hydroxylation, comme c'est le cas d'acide gallique trihydroxylés. (Vacca et al., 2016). 

• Mode d'action des polyphénols 

Les flavonoïdes sont les polyphénols pour lesquels les « effets santé » ont été le plus explorés. 

Les nombreuses propriétés de ces composés relatives à la santé, sont principalement fondées 

sur leurs activités antioxydants : Ils peuvent piéger les radicaux libres, inhiber les enzymes 

responsables de la formation des radicaux libres et sont même des chélateurs de certains ions 

métalliques (Bisby et al., 2008). 

L'activité antioxydant des polyphénols a été attribué à la capacité d'inhiber les enzymes pro

oxydantes, y compris la cyclooxygénase, et lipoxygénase (Alonso et al., 2017). 

Dans le cas de l'oxydation lipidique, on peut distinguer deux types de mécanismes. 

'*- Les antioxydants primaires peuvent piéger des radicaux lipidiques en donnant un 

atome d'hydrogène ou un électron à un radical pour former des produits stables non radicaux. 

Flavonoïde (OH) + R· ~flavonoïde (O·) + RH 

Les antioxydants secondaires retardent l'oxydation par suppression ou inhibition des 

promoteurs d'oxydation (des ions métalliques), par des chélateurs de métauxtels que 

l'acide citrique, l'acide phosphorique, l'acide éthylènediaminetétraacétique (EDTA) et 

les acides ascorbiques, formant de complexe stable (Nimse et al., 2015 ; Cho bot et 

al., 2014). 

La capacité de chélation métaux par des polyphénols est liée à la présence des molécules 

portant des groupes catéchol ou galloyle (Barreiro et al., 2017). 
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1. Matériel et méthodes 

1.1.Appareillage et réactifs 

Appareillage 

~ Ultrason 

~ Tamis 

~ broyeur 

~ Centrifugeuse électrique (Hettich) 

~ Spectrophotomètre UV 

~ Balance (KERN EMB) 

~ Bain marie (Memmert) 

~ Vortex électrique (MS2 Minishaker, VWR VV3) 

~ Agitateur 

~ pH mètre (Hannab pH 211) (inola) 

~ étuve (Memmert) 

Solvants et réactifs 

~ Folin -ciocalteu 

~Méthanol 

~Ethanol 

~ Hexane 

~ Cyclohexane 

~ Carbonate de sodium (Na2 C03 ) 

~ 2, 2diphényl-1- picrylhydrazyl (DPPH) 

~ Hydroxyde de potassium (KOH) 

~ Thiosulfate de sodium (Na2 S2 0 3 ) 

~ Acide acétique glacial 

~ Chloroform 

~ Amidon pour préparation d'empois d'amidon 

~ Sodium phosphate dibasique (Na2HP04 ) 

~ Sodium phosphate monobasique (NaH2P04 ) 

~ Acide trichloroacétique (C2HCb02) 

~ Ferrocyanure de potassium [K3Fe(CN) 6] 

~ Chlorure ferrique(FeC13) 

Matériel et méthodes 

,-------, 
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~ chlorure d'aluminium (AICh 

~ Iodure de potassium (KI) 

1.2.Matériel végétal 

(a) 

Matériel et méthodes 

(b) 

Figure 07. Feuilles de Pistachia lentiscus (a); huile d' olive vierge Numidia (b) 

Le matériel utilisé au cours de notre étude est : pistachia lentiscus d'où on extrait les polyphénols, 

l'huile d'olive ou on va incorporer notre extrait. 

• Feuilles de pistachia lentiscus : p lentiscus (Anacardiacées) est une plante spontanée très 

connue en Méditerranée. L'étude a été réalisée sur leurs feuilles , récoltées au niveau de la 

région de Beni Belaid, Wilaya de jijel, en Mars 2017 . 

• Huile d'olive: le type de l'huile d'olive est de la variété CHEMLLAL; fournie par 

l'entreprise IFRI Numidia (Akbou). 

-Description et choix de l'échantillon des feuilles de pistachia lentiscus utilisée : 

Les feuilles de pistachia lentiscus de couleur verte a odeur résineuse forte. 

Ce choix se justifie par sa grande dispersion dans la nature, sa richesse en composés 

phénoliques, ses effets thérapeutiques et son utilisation ancestrale dans l 'huile d'olive. 

-Caractérisation et description de l'échantillon d'huile 

Il s' agit d'une huile d' olive extra-vierge fruitée dont l 'extraction est faite sur des olives à mi

maturation utilisant une centrifugation à trois phases. 
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1.3 Préparation du matériel végétal : 

Après lavage des feuilles récoltées, afin de les débarrasser de la poussière et d' autres impuretés, 

elles sont aussitôt séchées à l'aire (Kablan, 2008).Une fois séchées, les feuilles subissent un 

broyage à l'aide d'un broyeur électrique, jusqu'à l'obtention d'une poudre fine (Awika et al., 

2005). 

Cette dernière a été tamisée à l'aide d'un tamis, contenant des tamis de différents diamètres, (250, 

125µm). Les poudres ainsi obtenues sont conservées dans des récipients et stockées à l' abri de la 

lumière. 

1.4.Caractérisation du matériel végétale 

1.4.1.Détermination de taux d'humidité 

•!• Principe 

La teneur en eau a été déterminée par la méthode décrite par Doymaz et al,. (2004). Une prise 

d'essai de 1 g de la poudre est séché dans une étuve à 103°C ± 2°C jusqu'à poids constant. 

•!• Expression des résultats 

Le taux d'humidité (H %) est calculé par la formule suivante : 

M -M 
H% = 

1 
-

2
X100 

Où: 

H% : Taux d'humidité en % ; 

Mi : Masse de la capsule + matière fraîche avant séchage en g ; 

Mz: Masse de l'ensemble après séchage en g; 

P : Masse de la prise d'essai en g. 

1.4.2.Détermination de l'activité de l'eau (AW) 

L'activité de l ' eau de la poudre a été mesurée à 22°C avec un hygromètre à capteur de type 

capacitif (HygroPalmA Wl, Rotronic ) . 

1.4.3. Extraction des composés phénoliques totaux 

L ' extraction est faite selon le protocole décrit par Dairi et al. (2014). En bref, on ajoute 1 g de la 

poudre de Pistachia lentiscus dans 20 ml de d'éthanol/l'eau (v/v), puis le mélange est laissé agiter 

pendant 60 minutes à température ambiante. Ensuite on fait la filtration. 
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1.4.4. Dosage des composés phénolique totaux 

1.4.4.Dosage des composés phénolique totaux : 

•!• Principe 

La concentration de la teneur en composés phénoliques totaux a été estimée par le dosage de 

Folin-Ciocalteu. Le réactif est constitué d'un mélange d' acide phosphotungstique (H3 PW12 0 40) et 

d'acide phosphomolybdique (H3 PMo12 0 40) , il est réduit lors de l' oxydation des phénols en un 

mélange bleu de tungstène et de molybdène. La coloration produite, est proportionnelle à la 

quantité de polyphénols présents dans les extraits végétaux. 

•!• Mode opératoire 

La détermination de la teneur en polyphénols totaux est réalisée selon le protocole décrit par 

(Georgé et al. 2005). 

D'abord nous avons faire une dilution de 1/80 (lml de l'extrait et complète jusqu'à 80 ml avec l 'eau 

distillée), puis dans des tubes à essai, nous avons mélangé 250 µL d'extrait de la poudre diluée 

avec 1,25 ml du réactif de Folin-Ciocalteu (dilué 1110). Après 2 min à l ' obscurité, on ajoute 1 ml de 

carbonate de sodium (Na2C03) (75g IL). Apres 15 minutes d ' incubation à 50°C, l'absorbance est 

mesurée à 760 nm contre un témoin ou l'extrait est remplacé par le même volume du solvant utilisé. 

Les concentrations sont exprimées en mg équivalent d'acide gallique par g de poudre de 

pistachialentiscus. 

1.4.5.Dosage des flavonoïdes 

La teneur en flavonoïdes totaux est détenninée par une méthode colorimétrique décrite par 

Bonvehi, Torrento, et Lorente (2001).lml de clùorure d'aluminium (AlCh 2%) est additionné 

àlml d'extrait. Après 15 mn d'incubation à l'abri de la lumière, l'absorbance est mesurée à 430nm. 

Les résultats sont exprimés en mg équivalent rutine/g de poudre. 

1.4.6.Détermination de la teneur en caroténoïdes et en chlorophylle 

Selon Minguez Mosquera et al (1991), le protocole du dosage des caroténoïdes et des chlorophylles est 

comme suit : 

Une prise d'essai de 1.5g d'huile est ajustée jusqu'à 5ml de cyclohexane dans une fiole jaugé. 

Les absorbances maximales à 670nm et a470nm nous renseignent sur la fraction chlorophyllienne 

et les caroténoïdes respectivement. La valeur du coefficient d'extinction spécifique utilisée : 
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• E0= 613pour la Pheophytine (composant majeur des chlorophylles). 

• E0 =2000 pour la lutéine (composant majeur des caroténoïdes) 

•!• Résultats : 

A670 X10 6 

Chlorophylles= 613x10oxr 

A470 X10 6 

Caroténoïdes (mg /Kg)= 2ooox10oxT 

A : I' absorbance 

T : trajet optique (épaisseur de la cuve 1 cm) 

1.4.7.Tests d'activité antioxydant 

• TestDPPH 

Le composé chimique 2, 2diphényl-1- picrylhydrazyl (a, a- diphényl-P-picrylhydrazyle) fut l 'un 

des premiers radicaux libres utilisé pour étudier la relation structure- activité antioxydant des 

composés phénoliques. Du fait que ce composé possède un électron non apparié sur un atome du 

pont d'azote, les molécules du radical ne fonne pas des dimères il reste donc sous sa forme 

monomère relativement stable à température ambiante. C'est cette délocalisation qui provoque la 

coloration violet foncé bien caractéristique de la solution de DPPH. Mesurer la diminution de la 

coloration de DPPH permet de mesurer l'efficacité d'un antioxydant, due à une recombinaison des 

radicaux DPPH qui possède une absorbance maximum à 515 nm. Concernant les composés 

phénoliques, le mécanisme principal d'action est le piégeage des radicaux libres par transfe1t de 

l ' atome H sur le DPPH0 alors transformé en une molécule stable DPPH. 

Les résultats peuvent être exprimés en tant qu ' activité anti-radicalaire ou en pourcentage 

d' inhibition des radicaux libres en utilisant la formule suivante. 

% d'inhibition= (abs témoin -Abs d'échantillon)/Abs témoin 

•!• Mode opératoire : 

Le test DPPH est réalisé selon la méthode décrite par Stephanie et al. (2009). 100µ1 d' extrait à 

différentes concentration sont mélangés avec 3ml de la solution de DPPH (60µM). Après 20 

minutes d'incubation à 37°C, l'absorbance est lue à 515nm. Les résultats sont exprimés en 

pourcentage d'inhibition, et une courbe d'inhibition en fonction de la concentration est tracée . 
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%d'inhibition =f (concentrations) . On a déterminé ainsi la concentration inhibitrice de 50% le 

radical (ICso). 

• Pouvoir réducteur 

Le pouvoir réducteur des extraits a été déterminé en utilisant la méthode basée sur la réduction de 

ferricyanure de potassium (Oyaizu, 1986). La présence des agents réducteurs dans les extraits 

induit la réduction del 'ion ferrique (Fe +3
) à I1ion ferreux (Fe +2

) . Cette réduction est mesurée par 

l'intensité de la couleur verte bleue qui en résulte. Le protocole de détermination du pouvoir 

réducteur est illustré dans la Figure 08. 

1 ml d l.'Xtra11 chh1<.· dam. L E D 

:?.5 ml dè 1amµo11 pho,phatl.' (0.2 ~l. pH ==6.o 

2.5 ml de l\:mcyanur.: dé pot;1s~i11111 (l 0 o) 

Jm·11bario11 fi 50 ·C pt•11da11t 20 min 

2.5 ml de TC..\ (llichlornrc t1cë1atc) à ( I0° o 

, 

2.5 ml <111 mdange + 2.5 1111 d"e:m disrillel' - 0.5 1111 dc chlonire M ter (Fe Cb) 

Lèct111c de,, ab:.01 bance!> ;i 700 11111 

Figure 08. Protocole pour la détermination du pouvoir réducteur (Kumaran, A. ,2006). 

1.5 .Optimisation d'enrichissement assisté par ultrasons 

Avant l'optimisation, des expériences ont été exécutées pour déterminer la gamme appropriée des 

conditions pour l'extraction des composés phénoliques de pistachia lentiscus , à savoir, le temps, 

l'amplitude, le ratio : masse /volume d'extraction et la granulométrie en changeant une variable 

indépendante à la fois tous en maintenant les autres constantes (Chan et al., 2009) . 

./ Effet du temps sur l'extraction des composés phénoliques totaux: On pèse 5 g de la 

poudre et on complète jusqu'à 50g d'huile d'olive. L'extraction est faite en fixant l'amplitude à 60 

%, tout en variant le temps (10, 20 ,30 et 40min) et on détermine le meilleur temps d'extraction. 
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./ Effet de l'amplitude sur l'extraction des composés phénoliques totaux: On utilise la 

quantité d'huile d'olive optimisé 50g pendant 10 minutes avec une variation d'amplitude (20, 40, 

60, 80 et 100 %), on détennine la puissance d'extraction des composés phénoliques totaux . 

./ Effet du ratio (solide/ liquide) sur l'extraction des composés phénoliques totaux : En 

variant la masse de la matière solide (5g,7,5g ,lOg de la poudre) et en fixant la quantité d'huile 

d' olive (50g) tout en fixant les autres paramètres aux valeurs optimisés précédemment, on optimise 

ainsi le ratio (solide/ liquide) . 

./ Effet de la granulométrie sur l'extraction des composés phénoliques totaux : On utilise 

la quantité d'huile d'olive optimisé et en variant le type de diamètre de la poudre (250 et 125 µm) 

tout en fixant les autres paramètres aux valeurs optimisés précédemment, on optimise ainsi la 

granulométrie. 

L'enrichissement de l'huile d'olive assisté par ultrason : 

Dans ce travail , nous avons étudié l'enrichissement de l 'huile d'olive vierge avec des antioxydants à 

partir d'herbes naturelles (feuilles de pistachia lentiscus). 

L'enrichissement se réalise par l'ajout de la poudre de pistachia lentiscus contenant des substances 

bioactifs (polyphénols) dans l'huile d' olive afin d' augmenter sa qualité nutritionnelle et sa stabilité 

oxydative. 

1.6.Enrichissement conventionnelle 

La macération conventionnelle faite à titre de comparaison, a été effectuée dans les mêmes 

conditions sans ultrasons. 

Extraction par ultrasons Extraction conventionnelle 

Figure 09. Les méthodes d'enrichissement de l'huile d'olive. 
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1.7.Caractéiisation chimique de l'huile d'olive enrichie 

1.7. !.L'extraction des polyphénols de l'huile 

•!• Principe 

Il s'agit d'une extraction liquide/ liquide qui consiste à dissoudre l'huile dans un solvant organique et 

mélangé avec un solvant polaire pour la récupération des composés phénoliques. 

•!• Mode opératoire : 

Une prise d'essai de 2.5 g d'huile est additionnée à 5 ml d'hexane (99%) et 5 ml du méthanol/ eau 

(6/4, v/v), puis agitée au vortex pendant 2 min, ensuite le mélange est centrifugé à 3200 rpm pendant 

5 min. La fraction polaire (phase méthanolique) est récupérée, tandis que la phase apolaire 

(hexanique) subit un épuisement (une autre extrcation). Les trois fractions obtenues sont mélangées 

et conservé à 4°C et à l'abri de la lumière (Kalantzakis et al., 2006). 

1. 7.2.Dosage des polyphénols totaux des huiles 

Les mêmes protocoles utilisés dans les dosages des polyphénols totaux pour l ' extrait du P.lentiscus. 

1. 7.3.Mesure des activités anti oxydantes 

Le même protocole utilisé dans le dosage des CPT pour l'extrait de pistachia lentiscus (sauf 

dans ce cas on élimine l'étape de dilution). 

Les résultats sont exprimés en mg EAG/Kg de l'huile. 

1. 7.4. Détermination de l'indice de peroxyde 

•!• Principe 

Consiste à un traitement d'une quantité d'huile en solution dans l'acide acétique et le chloroforme par 

une solution d'iodure de potassium (KI). Le titrage d'iode libéré se fait par une solution de thiosulfate 

de sodium en présence d'empois d'amidon comme indicateur coloré (règlement(CEE) N° 2568/91). 

•!• Mode opératoire 

On pèse 2g d'huile dans une fiole, on ajoute lOml de chloroforme, 15ml d'acide acétique glacial et 1 

ml de KI (iodure de potassium). Après agitation pendant 1 min, on met le mélange à l'abri de la 

lumière pendant 5 min et on ajoute 75 ml d'eau distillé. 3 à 4 gouttes de la solution d'amidon ont été 
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ajoutées et on titre par le thiosulfate de sodium (0 .01 N) jusqu'à la disparition de la couleur. En 

parallèle on effectue un essai à blanc. 

~ Expression des résultats 

La détermination del 'indice de peroxyde est faite selon la formule suivante : 

Jp = [N.(Yi - Yo).100 

Ip: Indice de peroxyde (Meq d'02 / kg d'huile) . 

N: Nonnalité de Na2S203 (N) . 

m 

V1 : Volume de Na2S20 3 utilisé pour titrer l'échantillon (ml) . 

Vo : Volume de Na2S20 3 utilisé pour l ' essai à blanc (ml). 

m : masse de la prise d'essai (g). 

1.7.5. Détermination de l'absorbance spécifique en rayonnement UV 

L'examen spectrophotométrique dans l 'UV peut fournir des indications sur la qualité d'une matière 

grasse et sur son état de conservation. Les absorptions aux longueurs d'onde prévues dans la 

méthode sont dues à la présence de systèmes diéniques et trièniques conjugués. 

•!• Principe 

La matière grasse étudiée est dissoute dans le solvant requis, puis on détermine l'extinction de la 

solution à la longueur d'onde prescrite, par rapport au solvant pur. On calcule les extinctions 

spécifiques à partir des lectures spectrophotométriques. 

•!• Protocole 

On fait la même opération pour les deux échantillons. Une prise d' essai de 0.25g d'huile d' olive est 

introduite dans une fiole jaugée, ensuite ajustée avec 25ml d'hexane jusqu' au trait de jauge. Placer 

sous agitation, puis on fait lecture de l'absorbance à Â=232nm et Â=270nm (règlement(CEE) N° 

2568/91). 

1.7.6. Détermination de la teneur en caroténoïdes et en chlorophylle 

Le même protocole utilisé dans le dosage des caroténoïdes et des chlorophylles pour l'extrait de la 

poudre de pistachia lentiscus. 
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1.8. Evaluation de la stabilité thermique de l'huile d'olive témoin et l'huile d'olive enrichie 

- Test d'étuvage: 

Ce test consiste à provoquer un stress thermique en chauffant l'huile d'olive dans des conditions 

proches à celle de la cuisson dans le but de voir est ce quel 'huile emichie résiste mieux à 

l'oxydation lipidique. La mise en évidence de l' oxydation est montrée par mesure de l'indice de 

peroxyde, le coefficient d'extinction (K232 et K210) en fonction du temps. D 'autres dosages 

également ont été réalisés à savoir les composés phénoliques, les caroténoïdes, les chlorophylles et 

la mesure de l'activité antioxydant. 

Le protocole suivi est décrit par Ayadi et al., (2009) avec quelques modifications. Une prise d' essai 

de IO g d'huile témoin et de l'huile enrichie est introduite dans des tubes à essai, puis chauffés dans 

une étuve à une température de 130°C à différents temps d'exposition (1, 2, 3, 4, 5, 6, 7 h) .Après 

chauffage, les échantillons traités sont laissés refroidir à température ambiante avant leur analyses 

chimiques. 

~ 





Résultats et discussion 

11.l.Taux d'humidité et activité de l'eau (Aw) 

Le taux d'humidité et l'activité d'eau (Aw) jouent un rôle important dans la conservabilité de 

la poudre des feuilles séchées. De plus, la matrice végétale à incorporer dans une matrice 

huileuse, devrait de préférence contenir une faible quantité d'eau pour éviter une hydrolyse 

possible des triglycérides, ce qui pourrait par conséquent libérer des acides gras libres plus 

oxydables. 

La poudre de feuilles de Pistachia lentiscus séchées a présenté un taux d'humidité de 10 % 

(90 % de matière sèche), et une activité d'eau (Aw) de 0.4 (27 °C). 

11.2. Analyse phytochimique de la poudre de Pistachia lentiscus 

Les teneurs en pigments et en composés phénoliques de la poudre étudiée sont représentées 

dans le Tableau 5. D'après les résultats, les feuilles de Pistachia lentiscus renferment des 

métabolites secondaires en quantité considérable. En effet, la teneur en polyphénols totaux 

atteint 79.18 mg EAG/g. Le dosage des flavonoïdes révèle une teneur de 2,35 mg ER/g. Parmi 

les pigments analysés, les caroténoïdes présentent la plus grande teneur (6,19 mg/g) . Cette 

richesse est indiquée par khazaal et al,.(1994) et Cabiddu et al,.(2000)qui stipulent que les 

arbustes méditerranéens sont généralement riches en composés phénoliques. 

Tableau 5. Caractérisation chimique de l'extrait de la poudre de Pistachia lentiscus. 

CPT (mg EAG/g) 79.18 ± 11.17 

Flavonoïdes (mg ER/g) 2.35 ± 0,03 

Caroténoïdes ( mg/g) 6.19 ± 0,02 

Chlorophylles (mg/g) 0.89 ± 0,00 
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11.3. Evaluation de l'activité anti oxydante 

Différentes méthodes ont été développées pour l'évaluation des activités anti oxydantes. Dans 

cette présente étude, nous avons utilisé deux méthodes : test DPPH et le pouvoir réducteur. 

11.3.1 Pouvoir scavenger du radical DPPH 

D'après la Figure 10, on remarque bien que l'activité antioxydant augmente en parallèle avec 

l'augmentation de la concentration de l'extrait de la poudre avec un effet dose dépendant, 

mais à partir d'une certaine concentration une stabilité de l ' activité antioxydant est observée. 

Le pourcentage d'inhibition maximal est obtenu à la dilution de la valeur maximal 

correspondant la dilution 1,95 mg EAG/ml (89.18 ± 0.45 %). Différentes études ont montré 

que les feuilles de Pistachia lentiscus contiennent des acides phénoliques (tels que l'acide 

gallique), des flavonoïdes (tels que les dérivés de myricétine) et des tannins (Umadevi et 

al,1988) et (Romani et al., 2002). Ces composés sont considérés comme des éliminateurs de 

radicaux libre et capteur du radical DPPH (Baratto et al., 2003 ; Benhammou et al., 2008 ; 

Bampouli et al., 2015 ; Mezni et al, 2015). 
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FigurelO. Pouvoir scavenger du radical DPPH. 
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Résultats et discussion 

11.3.2.Pouvoir réducteur 

Le pouvoir réducteur est basé sur la réduction de Fë3en Fe+2
. Selon la Figure 11, le pouvoir 

réducteur augmente avec l'augmentation de concentration de l'extrait éthanolique. Les 

feuilles de P. lentiscus montre un potentiel maximal de réduction avec la concentration 0,99 

mg EAG/ ml (0.99 ± 0.0004). Ces résultats sont probablement dus aux groupements 

hydroxyles des composés phénoliques, qui peuvent servir de donneurs d'électrons. Mier et al., 

(1995) montrent que la capacité de réduction d'un composé peut servir d'indicateur 

significatif de son potentiel antioxydant. 
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Figure 11. Pouvoir réducteur de l'extrait du P. lentiscus. 

11.4.0ptimisation d'enrichissement assisté par ultrasons 

L'utilisation des ultrasons pour l ' extraction sur les matrices végétales ou alimentaires est un 

nouvel outil permettant d'augmenter les rendements ou/et d'accélérer les cinétiques 

d'extraction. Ces améliorations peuvent être attribuées à l ' amélioration de la diffusion des 

substances dissoutes de l'intérieur de la cellule vers le milieu d' extraction (Veillet et al., 

2010). Néanmoins, différent paramètres peuvent moduler l'efficacité de ce procédé. Pour cela, 

une optimisation est nécessaire afin de déterminer et d'optimiser les bonnes conditions de 

macération assistée par ultrasons. 

11.4.1. Effet du temps 

Différents temps ont été appliqués pour voir leur effet sur les différentes substances 

bioactives. 
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11.4.1.1.Effet sur les polyphénols 

D'après la figure 12 montrée ci-dessous, le taux des CPT a augmenté de 110 mg EAG/Kg à 

192,30mg EAG/Kg et 194,92 mg EAG/Kg ± 15.52après 10 à 20 min, sans qu'il y ait une 

différence significative entre les deux temps d'exposition (p < 0.05). Néanmoins, à partir de 

20 min le taux des CPT diminue progressivement avec l'augmentation du temps d'exposition 

jusqu'à atteindre une teneur de 113,30 mg ±0.49 EAG/Kg à 40 min, soit une diminution de 

presque 40 % par rapport au maximum (10 min) . Cette différence conduit à la conclusion 

suivante: Plus on augmente le temps d'agitation plus on risque de dégrader les composés 

phénoliques. Notre résultat est en accord avec celui de Veillet et al,. (2010) qui ont choisi le 

temps à 15 min comme le meilleur temps de macération. Mais s'oppose à celui d' Achat et al., 

(2012) qui ont trouvé que le temps a 45 min est le temps optimal de l'enrichissement. Cette 

différence entre les résultats peut être due à la différence de la composition chimique liée à la 

plante lui-même. 

-----
250 

bD 1 a 
a 

..:.: 200 ....... 
~ 

± 
w 
bD 150 
E - c 
1-
o. 
u 100 

50 

0 
10 min 20min 30 min 40 min 

Temps (min) 

Figure12. Effet du temps sur le taux des CPT. 
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11.4.1.2.Effet sur les pigments« chlorophylles et caroténoïdes» 

Le taux de chlorophylles et de caroténoïdes augmente progressivement avec la durée de 

sonication et d'une façon significative et linéaire pendant les premiers temps d'exposition aux 

Œtrason (p < 0.05).En effet, la teneur en caroténoïdes passe de valeur 0.44 mg EAG/Kg 

(huile témoin) à 2.82 mg EAG/Kg pour l'huile enrichie après 40 min soit une augmentation 

de 540 %. Concernant la teneur en chlorophylle, elle passe de valeur 0.50 mg EAG/kg (huile 

témoin) à 2 mg EAG/Kg après 40 min soit une augmentation de valeur 300 %. Selon Chemat 

et al,(2017), la cinétique d'extraction des chlorophylles des épinards présentait une 

augmentation également linéaire avec les ultrasons en fonction du temps, et cela est 

probablement en raison de la réduction de la taille des particules (fragmentation de 

l'échantillon).Cette fragmentation peut être due à des collisions entre les particules et des 

ondes de choc créées à partir de bulles de cavitation qui s'effondrent le liquide. Une 

conséquence directe de la réduction de la taille des particules par action ultrasonore est 

l'augmentation de la surface spécifique du solide, entraînant un transfert de masse plus élevé 

et un taux d'extraction accru. 

Cette augmentation est plus remarquée pour les caroténoïdes par rapport aux chlorophylles, 

par comparaison avec les CPT : migration de caroténoïdes > migration de chlorophylles > 

migration de polyphénols. Ce rapide relargage des pigments dans l'huile peut être dû au degré 

de solubilité, car les chlorophylles et les caroténoïdes sont des composés apolaires 

(liposolubles), donc elles sont plus solubles dans l'huile par rapport aux polyphénols 

(composés polaires), et cela permet leurs plus migration rapidement dans l'huile. 

En tenant compte de ces résultats, le temps optimum choisi est 10 min car il n'y a pas une 

différence significative entre le temps 10 min et 20 min dans l 'extraction des composés 

phénoliques, et permet d'éviter la dégradation des composés extraits suite à l'augmentation 

considérable de la température lors des impulsions sonores. De plus, cela temps permet de 

gagner du temps et économiser plus d'énergie. 
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Figure 13. Effet du temps sur le taux des caroténoïdes. 
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Figure 14. Effet du temps sur le taux des chlorophylles. 
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11.4.2. Effet de l'amplitude 

11.4.2.1.Effet sur les composés phénoliques 

L'amplitude est un paramètre très important dans 1' extraction assistée par ultrason. Selon la 

figure, le taux de CPT augmente progressivement avec l'augmentation de l'amplitude, et cela 

pourrait être attribué à l'intensité de la cavitation ultrasonore. En effet, la teneur en CPT 

augmente de valeur 128.56 mg EAG/Kg à 206, 44 mg EAG/Kg avec une amplitude maximale 

de 100 %. Aucune dégradation n'a été observée avec les conditions utilisées. Cela laisse 

supposer, qu'une exposition a un temps réduit et avec une forte amplitude permet de prévenir 

la dégradation des substances sensibles tels que les composés phénoliques. Ces résultats sont 

similaires à ceux trouvés par Chemat et al.,(2017) sur l'extraction assistée par ultrason 

(EAU) de limonène des graines de carvi ; eu ceux de Viellet et al.,( 2010) sur l 'EAU des 

polyphénols à partir de peau d'orange, respectivement. 

Il y a une relation directe entre l'intensité des ultrasons et l'amplitude de la pression de l ' onde 

sonore qui est-elle corrélée à la pression acoustique. La pression acoustique étant un 

paramètre clé dans la génération des ultrasons, plus l ' intensité des ultrasons sera élevée plus 

facilement la cavitation pourra se faire (Veillet, 2010). Les bulles de cavitation générées par 

l'application d'ultrasons peuvent exploser et détruire les cellules végétales, et du fait la 

migration des composés phénoliques à partir des feuilles de Pistachia lentiscus vers l 'huile 

sont favorisée. 
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Figure 15 : Effet de l'amplitude sur le taux des CPT 
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11.4.2.2.Effet sur les chlorophylles et caroténoïdes 

a- Caroténoïdes 

D'après les résultats obtenus (Figure 16), on remarque qu'il y a une proportionnalité entre 

l'amplitude et le taux des caroténoïdes. Plus l'amplitude s'accroit plus le transfert de ce 

pigment est favorisé. En effet, la teneur initiale en caroténoïdes a augmenté de 72.8 % après 

l'utilisation de l'amplitude maximale (1 OO). 
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Figure 16. Effet de l'amplitude sur le taux des caroténoïdes. 

Ces résultats sont en accord avec les travaux de Chemat et al., (2012) qui ont montré que 

l'intensité des ultrasons améliore et accélère l'enrichissement de l'huile comestible en 

caroténoïdes de l'argousier. 

b- Chlorophylle 

D'après la figure, on remarque que le taux de chlorophylle augmente avec l'augmentation de 

l'amplitude jusqu'au 60 % ou il atteint son apogée (3.22 mg/kg± 0.17). Après la teneur de ce 

pigment diminue d'une façon significative quand les amplitudes 80 et 100 % sont 

appliquées et donnant des teneurs de 2.62 et 2.49 mg/kg respectivement mais sans aucune 

différence significative entre les deux (p < 0.05). 
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Figure 17.Effet de l'amplitude sur le taux des chlorophylles. 

Ce résultat laisse supposer que les pigments chlorophylliens sont plus sont susceptibles à la 

dégradation avec l'augmentation de la cavitation ultrasonore. En effet, l'utilisation de forte 

amplitude peut conduire à des phénomènes sonochimiqes (hydrolyse, oxydation ... ) (Mason 

et Lorimer.,2002). 

Afin d'avoir un compris entre les composé étudiés, l'amplitude 100% a été choisie pour le 
reste des manipulations. 

111.4.3.Effet du ratio 

11.4.3.1. Effet sur les polyphénols 

Les résultats pour les trois charges différentes indiquent qu'il y a une corrélation positive 

entre le ratio et la concentration des CPT ; et par conséquent, la teneur en polyphénols 

augmente en parallèle avec l'augmentation de la quantité de la poudre .des feuilles de 

Pistachia lentiscus. D'après ces résultat, on constate aussi que l'huile enrichie a 10 et 15 % 

présentent des teneurs non significatives (p<0.05). Concernant l'huile à 20 %, elle a présenté 

la plus grande valeur en CPT mais le produit formé était trop foncé, ce qui nous a poussés à 

ne pas en tenir compte dans le choix de meilleur ratio. 
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Figure 18. Effet du ratio sur le taux du CPT. 

11.4.3.2. Effet sur les chlorophylles et caroténoïdes 

Pour les caroténoïdes, on observe une évolution progressive du taux pendant les différents 

charges de la valeur minimale de (8.66 mg/ Kg± 0,29) qui correspond le ratio minimale de 5 

g/ 50gjusqu'à atteigne la valeur maximale de 13.95mg/ Kg ± 0,16) qui correspond le ratio 

maximale de 20g/ 50g qui est plus treize fois par rapport à l'huile d'olive vierge (0.50 mg/kg 

± 0.05). Selon la figure, le taux de chlorophylles est presque stable malgré l'augmentation de 

la concentration de la poudre. 
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Figure 20. Effet du ratio sur le taux de la chlorophylle. 

11.4.4. Effet de la granulométrie 

11.4.4.1. Effet sur les polyphénols 

Le meilleur résultat est celle du diamètre 125µm (voir la figure) (198.49 mg EAG/kg ± 

1.76).ce résultat est d'accord à celui obtenu par Veillet et al,(2010) qui ont montré que le 

meilleur rendement en polyphénols est obtenu lors de l'utilisation des particules plus fines, ce 

qui probablement dû à l'augmentation de la surface de contact avec le solvant. 

La réduction de la taille des particules par la cavitation ultrasonique augmente la surface de 

contact entre la matière à extraire et le solvant. 
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Figure 21. Effet de la granulométrie sur le taux de CPT. 
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11.4.4.2. Effet sur les chlorophylles et caroténoïdes 

Les résultats ont montré qu'il n'y a pas une différence significative entre les deux types de la 

granulométriel25µm (2.86 mg/kg± 0.36) et 250 µm (2 .79 mg/kg± 0.17) qui sont plus deux 

fois par rapport à l'huile témoin (0.33mg/kg ± 0.02). 

Ces résultats sont similaire à celle du taux des caroténoïdes selon la figure les deux types de 

la granulométrie 125µm (10.52 mg/kg± 0.22) et 250 µm (10.48 mg/kg± 0.29) sont plus 

quatre fois par rapport à l'huile témoin (2.45mg/kg ±0.13). 

On choisit le diamètre del25µm comme le meilleur pour lequel le taux des chlorophylles et 

caroténoïdes prend les valeurs maximale.et cela peut être liée au degré de solubilité de ces 

derniers et leurs grande vitesse de diffusion lorsque on réduit le diamètre de la poudre. 
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Figure 22.Effet de la granulométrie sur le taux des caroténoïdes. 
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Figure 23.Effet de la granulométrie sur le taux de la chlorophylle. 

D'après l'ensemble des résultats, les conditions optimales retenues dans cette étude sont : 

temps de macération (10 min), et l'amplitude 100 %, granulométrie 125 µmet la 

granulométrie 10 %. 

11.5. Comparaison entre macération conventionnelle et assistée par ultrasons 

En vue de voir l'efficacité de l'utilisation des ultrasons dans l'enrichissement de l'huile, une 

comparaison avec la macération passive a été faite par rapport la composition en substances 

bioactives et aussi par rapport à l'activité antioxydant. 

11.5.1. Composition phytochimique 

Les résultats d'analyse de la composition phytochimique sont résumés dans le Tableau 6. 
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Tableau 6. Composition en CPT, chlorophylle et caroténoïdes des différentes huiles 
étudiées. 

Ultrason Macération HT 
conventionnel 

Temps lOmin 24 heures 

CPT( mg 198,49 ± 1,76 137 ,25 ± 4,49 122,17 ± 4,65 
EAG/kg) 

Chlorophylle 2,86 ± 0,36 3,28 ± 0,13 0,95 ± 0,001 
(mg/kg) 

Caroténoïde 10,52 ± 0,22 7,65 ± 0,22 2,45 ± 0,13 
(mg/kg) 

i. Polyphénols. Nos résultats révèlent que l'huile d'olive vierge renferme une quantité 

plus faible et plus proche à celle de l'huile d'olive enrichie par la macération conventionnelle 

en polyphénols totaux, soit 154.27 ± 0 .45 et 166.38 ± 1.99 mg EAG/kg respectivement, par 

rapport à l'huile d'olive enrichie par l'ultrason dont la teneur moyenne est sensiblement plus 

élevée 198.49 ± 2.74 mg EAG /kg(+ 62% par rapport à HT). Les variations des teneurs en 

polyphénols observés peuvent être dues à la cavitation ultrasonore qui favorise la migration 

des substances bioactives. Le temps de traitement est donc réduit de quelques heures ou 

quelques jours à quelques minutes lorsque l'on compare à la macération traditionnelle 

(Assami et al., 2016 ; Achat et al. 2012). 
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Figure 24: le taux des CPT dans les trois types de l'huile. 
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Selon Achat et al., (2012), la teneur des CPT dans l'huile d' olive enrichie par ultrason est 53 

ï. plus élevée par rapport au l'huile d'olive enrichie par la macération conventionnelle. 

Dosage des caroténoïdes: D'après la Figure 26, l'huile enrichie par ultrason 

renferme la quantité le plus élevée en caroténoïdes soit en moyenne une teneur de 10.52 

mg/kg± 0.22 par rapport à l'huile d'olive vierge, et plus proche à l'huile enrichie par 

macération conventionnelle dont les valeurs sont respectivement 7 .65 mg/kg± 0.22, 

2.45mg/kg ± 0.13.Selon nos résultats, la migration des caroténoïdes dans l'huile enrichie par 

l'ultrason est élevée 4 fois par rapport à l'huile témoin et presque 1,3 fois par rapport à l'huile 

enrichie par la macération conventionnelle. 
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Figure 26: le taux des caroténoïdes dans les trois types de l'huile. 

Dosage des chlorophylles: Nos résultats révèlent que l'huile d'olive enrichie par 

l'ultrason renferme 2.86 mg/kg± 0.36 de la chlorophylle, elle est 2 fois plus qu'à celle de 

l'huile d'olive vierge (0 .95 ± 0.001 mg/kg).L'huile d'olive enrichie par la macération 

conventionnelle donne une valeur de 3.28 ± 0.13 mg/kg, mais sans aucune différence 

significative avec celle obtenue avec la méthode assistée par ultrasons. 
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Figure 27 : taux des chlorophylles dans les trois types de l'huile. 

On remarque que le pourcentage de la migration des polyphénols, chlorophylles et 

caroténoïdes dans les l'huile d'olive est très variable. Cela est probablement dû à la différence 

de degré de solubilité : Caroténoïde> chlorophylle > polyphénols. 

11.5.2. Activités antioxydants des huiles enrichies 

11.5.2.1. Test DPPH 

Les résultats de pourcentage de l'activité antioxydant des échantillons d'huiles d'olives 

vierges sont présentés dans la Figure 28 ci-dessous. 

Selon la figure, les extraits méthanoliques des huiles étudiées présentent la capacité à piéger le 

radical DPPH et diffère d'une huile à une autre_ La valeur la plus élevée de l'activité 

antioxydant a été emegistrée avec l'huile d'olive emichie par l'ultrason (62.59 ± 7.33 i'.) . 

Cette valeur est proche à celle de l'huile d'olive emichie par la macération (54.06 ± 0.39 i'.), 

mais la valeur la plus faible est enregistrée chez l'huile d'olive vierge (25.58 ± 4.27 i'.). Cela 

est directement lié à sa plus grande teneur en antioxydants phénoliques ; car une corrélation 

fréquente entre la capacité antioxydant et le taux de PT est reconnue. Ce qui indique que 

l'enrichissement de l'huile d'olive vierge par la poudre de pistachia lentiscus améliore son 

pouvoir antioxydant. Ce résultat est en accord avec le travail récent du Dairi et al., (2017). 
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Figure 28. Activité antiradicalaire DPPH des huiles enrichies. 

11.5.2.2. Pouvoir réducteur des huiles enrichies 

D'après la Figure 29, nous constatons que l'huile obtenue par ultrason a présenté l'activité la 

plus importante dans la réduction du fer (0.4 ± 0.002), suivi de celle par macération (0.34 

±0.01). Néanmoins, l'huile témoin a présenté un pouvoir réducteur inférieur (0.24 ±0.01) par 

rapport aux autres huiles. Ces résultats sont en accord avec les travaux de Hayes et al., 

(2011). 
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Figure 29. Pouvoir réducteur des trois types de l'huile d'olive. 
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11.6. Test de chauffage à 130°C (chauffage sous conditions de cuisson) 

Afin de voir est ce que l'enrichissement améliorer la stabilité thermique et oxydative de 

l'huile d'olive, l'huile enrichie est soumise à un stress thermique dans des conditions de 

cuisson (130°C). 

11.6.1. Indice de peroxyde 

L'indice de peroxydes est l'un des paramètres qui peuvent décrire l'état d'oxydation d'une 

huile. 

La quantité de peroxydes présents dans un échantillon est le nombre de milliéquivalents 

d'oxygène actif par kilogramme de produit (Gharby et al., 2011). Avant traitement (au temps 

zéro), on peut constater que l'indice de peroxyde de l'huile d'olive (témoin et enrichie) 

présente des valeurs inférieures au maximum autorisé qui ne doit pas dépasser 20 meq 0 2/kg 

pour toutes les catégories d'huile d'olive vierge. Pendant le chauffage à 130°C, le taux 

d'oxydation de l'huile d'olive enrichie évolue à un niveau inférieur par apport à celle du 

témoin. Après 4 heures, on constate une forte augmentation de la pente pour l'huile témoin 

qui traduit que l'oxydation se produit d'une manière plus rapide. Par contre l'huile enrichie 

devient stable, et cela peut être due à l'effet des composés présents dans les feuilles de P. 

lentiscus sur l'inhibition de la formation des hydroperoxydes (Ayadi et al., 2009). 

Finalement on peut dire que L'évolution de l'indice de peroxyde des huiles contenant des 

antioxydants suit relativement un rythme moins Accentué que celle du témoin. Ceci démontre 

que l'enrichissement de l'huile végétale par les polyphénols semble améliorer la stabilité 

oxydative de l'huile (Gharby et al., 2014 ).Nos résultats sont conformes à ceux 

précédemment rapportés par (Caponio et al. ,2003) ;( Neves et al., 2008). 
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Figure 30 : Variation des valeurs de l'indice de peroxyde des huiles T et E pendant le 

chauffage à 130°C. 

11.6.2. Coefficient d'extinctionk232 et k270 

La détermination des diènes conjugués et la formation des produits d'oxydation secondaires 

est une bonne mesure de l'état oxydatif des huiles et donc un bon indicateur d'efficacité des 

antioxydants (Nevado et al., 2012).Ils permettent de vérifier le degré d'oxydation de l'huile 

d'olive (Rodrigues et al., 2012). Ces coefficients d'extinction spécifiques sont indicatifs de la 

formation du produit primaire (k232 ) et du produit secondaire (K21o) de l'oxydation 

respectivement pendant la contrainte thermique (Malheiro et al., 2013). Les valeurs 

maximales autorisées pour K232 et K270 sont respectivement de 2,50 et 0,20 (CEE, 1991). 

L'ajout d'extraits des feuilles de Pistachia lentiscus à l'huile d'olive n'a pas apporté des 

changements significatifs sur les valeurs K232 et K110 pour l'huile enrichie avant le chauffage (t 

= 0 h). Pendant le chauffage Pans le premier temps (1-3h), le K232pour les deux types 

d'huiles(témoin et !' enrichie) a mont.ré une augmentation lente et en parallèle mais après cette 

étape initiale,une augmentation drastique de Kz32 a été observée pour atteindre des valeurs 

variant entre2 ,47à 2,98 pour l'huile témoin pendant le traitement thermique alors que l'huile 

enrichie augmente de manière moins rapide et constante. 

Ce qui indique que l'extrait des feuilles de P.lentiscus peut réduire les pertes de composés 

phénoliques d'huile d'olive vierge pendant le chauffage et, par conséquent, cet extrait peut 
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contribuer à diminuer la formation des produits primaires (Hydroperoxydes) en protégeant 

l'oxydation des acides gras polyinsaturés (PUF A). 

En ce qui concerne le K270, la formation des produits secondaires dans le contrôle et même 

pour l'huile enrichie est faible pendant le premier temps de chauffage (1-3h), mais après cette 

période, il y a une augmentation importance des valeurs de K270 pour l'huile témoin, de 0,61 à 

1,56. Par contre l'huile enrichie reste presque stable à la fin du traitement. Ce résultat est en 

relation avec les résultats de l'indice de peroxyde montrant que la quantité des produits 

primaires est faible dans le cas de l'huile enrichie, ceci explique la faible teneur en composés 

secondaires. 

Par comparaison, les résultats montrent que l'enrichissement de HOV par des feuilles de 

P.lentiscus protège l'huile pendant le chauffage, et augmente sa stabilité oxydative par rapport 

au témoin. Ce qui indique l'importance de l'enrichissement de l'huile d'olive. Nos résultats 

sont d'accord avec ceux obtenus par Dairi et al., (2015) qui a montré que l' enrichissement 

d'huile d'olive par l' extrait deMyrtuscommunis évite de manière significative la 

consommation de composé phénolique endogène pendant le chauffage à la flamme, par 

rapport au témoin (HOV sans enrichissement). 
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Figure 31. Variation des valeurs de K 232 et K21odes huiles étudiées pendant le chauffage à 

130°C. 

111.6.3.Changement de la teneur en chlorophylles et caroténoïdes 

Les chlorophylles et les caroténoïdes jouent un rôle important dans la stabilité à l'oxydation en 

raison de leur activité antioxydant en absence de lumière et pro-oxydante dans la lumière et 

sont principalement responsable de la couleur de l'huile d'olive vierge (Criado et al., 2008). 

Dans le présent travail, avant le traitement, la quantité de chlorophylle varie entre 0 ,95mg / 

kg et 2,86 mg/kg pour l'huile d'olive témoin et enrichie respectivement. Pendant le traitement, 

la teneur en chlorophylle diminue avec le temps de chauffage (jusqu'à 4 heures) d'une façon 

linéaire, après cette période la teneur des chlorophylles atteint une valeur de 0,041 mg/Kg 

(après 7 heures). Néanmoins, l'huile enrichie présente toujours après chauffage des teneurs 

plus élevées que 1 'huile non enrichie. 

Les caroténoïdes sont également présents dans l'huile d'olive et sont responsables de la 

coloration jaune. Le comportement de ces pigments par rapport au chauffage ou le processus 

d'oxydation était plus marqué pour les deux huiles étudiées, ou il y a une dégradation 

progressive de celle-ci par comparaison avec des chlorophylles comme indiqué dans la 

Figure32. Cela est dû à l'implication de ces composés dans la lutte contre l'oxydation 

lipidique. Néanmoins, huile enrichie présente tjrs des teneurs plus importantes à la fin du 

chauffage. 
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Figure 32. Variation du taux des chlorophylles dans l'HT et HE pendant le chauffage à 

130°C. 
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Figure 33 . Variation du taux des caroténoïdes dans l'HT et l'HE pendant le chauffage à 

130°C. 
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11.6.4.Changement de la teneur en polyphénols 

Les composés polyphénoliques sont naturellement présents dans les huiles d'olive et sont les 

principaux composés responsables de la stabilité de ces huiles. Pendant le stockage et le 

chauffage. Dimitrios, (2006) a publié un avis d'antioxydants phénoliques naturels que les 

principaux composés présents dans l'huile d'olive naturelle sont : hydroxytyrosol et dérivés, et 

le tyrosol et ses dérivés. 

Comme montré dans la figure, on constate que pour l'huile témoin, le taux des CPT diminue 

de manière importante avec le temps de traitement, tandis que pour l'huile enrichie le taux des 

CPT diminue lentement. Il y a une dégradation progressive des CPT pour l'huile témoin avec 

le temps par rapport à l'huile enrichie, Cela peut être dû à l ' effet protecteur des feuilles de 

Pistachia lentiscus sur la composition phénolique de l'huile d'olive vierge. 
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Figure 34. Variation de taux des CPT de l'HT et HE pendant le chauffage à130°C. 

11.6.5. Effet du chauffage sur l'activité antioxydant (Piégeage du radical libre DPPH) 

Les résultats obtenus sont exprimés en pourcentage d'inhibition du radical libre DPPH. 

D'après la Figure 35, on remarque que le pouvoir anti radicalaire de l'huile d'olive assisté par 

ultrason est enregistré des valeurs apparemment stable d'une heure jusqu'à quatre heure 

(50.53 ±0.71 ; 42.67 ± 0.05) respectivement et élevés par rapport à l'huile d'olive témoin 

(23 .94 ±0.5 ; 14.73 ± 0.12). Cette différence peut être due à l'efficacité de la supplémentation 

assistée par ultrasons de l 'HE qui est attribuée aux polyphénols. Ces derniers prolonge 
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significativement la durée de vie de l'huile d'olive et confèrent une protection antioxydant 

importante. (Ayadi et a/.,2009). 

A la lumière de ces résultat, on peut dire que l' enrichissement a amélioré d'une façon 

significative la stabilité oxydative de l'huile d'olive, et d'autre part, l'huile enrichie chauffée 

présentait une composition plus riche en polyphénols, caroténoïdes, chlorophylles et une 

activité antioxydant plus élevée que celle de l'huile témoin chauffée. Ce qui suppose, les 

effets synergiques entre les polyphénols endogènes de l'huile d'olive et ceux apportées par les 

feuilles de P.lentiscus. 
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Figure 35. Pouvoir anti radicalaire de l'HT et l'HEU pendant le chauffage à 130°C. 
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Conclusion général 

L'huile d'olive vierge est obtenue uniquement par des moyens mécaniques dans des 

conditions qui n'entraînent pas d'altération de l'huile. Ces procédés la différencient des autres huiles 

alimentaires qui, pour la grande majorité d'entre elles, sont raffinées. Les procédés mis en œuvre lui 

confèrent une composition originale de triglycérides et de composés mineurs. Parmi ces derniers, 

les composés phénoliques qui sont responsables de la bonne stabilité à l'oxydation des huiles 

d'olive vierges mais aussi à des effets bénéfiques pour la santé. Mais un renforcement de ceux-ci, 

constitue un réel intérêt pour la santé humaine. 

Au cours du procédé d'extraction, l'huile d'olive peut subir des pertes de ces composés bioactifs, 

pour pallier ces problèmes nous trouvons ici une alternative simple, toute naturelle, qui consiste en 

l ' enrichissement de l'huile d'olive en composés phénoliques par transfert direct de ces derniers 

depuis des feuilles de Pistachialentiscus, séchées et broyées, à l 'huile sous l'ultrason en 

comparaison avec tme macération conventionnelle. 

Le transfert de ces derniers de matiice à l'huile est influencé par quelques paramètres d'extraction 

qui sont le temps, l' amplitude, la charge et le diamètre de la poudre. Ces derniers prennent son 

optimum sous les conditions suivantes : le temps d' agitation de 10 min, l ' amplitude de 100 %, le 

ratio 5g /50g et la granulométrie de 125 µm . 

Les résultats montrent que les taux des CPT, des chlorophylles, et des caroténoïdes sont plus 

élevésdans l'huile enrichie par ultrason par rapport à celui de la macération conventionnelle. De 

même pour l'activité antioxydant. 

L'évaluation de la stabilité oxydative montre que l'huile emichie présente une meilleure résistance 

à l'oxydation par contre à l'huile témoins'oxyde rapidement. 

D'après cette étude on constate que l'enrichissement de l'huile d' olive assisté par ultrason permet 

d'obtenir un bon rendement en composés bioactifscomme les CPT qui sont responsables de son 

activité antioxydant et une grande stabilité oxydative. Donc une meilleure qualité. 
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Annexes 

Annexes 1: 

Figure 1: filtration de 1 'extrait éthanolique. 

Annexes Il: Courbes d'étalonnage 
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Figure 1 :Courbe d'étalonnage de 1' acide gallique 
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Figure 2 :Courbe d'étalonnage de La rutine 
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Résumé 
La capacité d'améliorer la composition et la qualité nutritionnelle de l'huile d'olive vierge par l'enrichissement 
avec les feuilles de Pistachialentiscus a été étudiée. En effet, l'enrichissement de l'huile d'olive vierge se fait par 
un transfert direct des composés bioactifs des feuilles de Pistachialentiscus à l'huile, en utilisant deux méthodes : 
l'une assistée avec des ultrasons comparée avec l'autre méthode qui est la macération conventionnelle. Après 
optimisation, les conditions optimales pour une meilleure extraction sont : 10 min (le temps), 100 %(amplitude), 
5g/50g(le ratio) et 125 µm(la granulométrie).Avec ces conditions, la teneur en polyphénols totaux (PT)est passée de 
122,17 ± 4,65 à 198,49 ± 1,76mg d'EAG/Kg.De plus, la composition de l'huile obtenue avec les ultrasons est 
largement plus riche et importante que celle obtenue par le procédé conventionnel. De plus, les tests d' activités 
antioxydantes (DPPH et FRAP) montrent clairement l'augmentation de l'activité antioxydante de cette huile 
enrichie.L'évaluation de la stabilité oxydative de l'huile a montré également l'effet protecteur des composés des 
feuilles de la plante étudiée par l'augmentation de la capacité de résistance à l'oxydation . 

. Mots clés : huile d'olive vierge, enrichissement, feuilles de Pistachialentiscus, ultrasons, optimisation, 
Polyphénols, activités antioxydantes, stabilité oxvdative 

Abstract 

The ability to improve the composition and nutritional quality of virgin olive oil by enrichment with Pistachia 
lentiscus leaves has been studied. lndeed, the enrichment of virgin olive oil is done by direct transfer of the 
bioactive compounds from the leaves of Pistachia lentiscus to oil, using two methods: one assisted with ultrasound 
compared with the other which is conventional maceration. After optimization, the optimum conditions for a better 
extraction are: 10 min (time), 100% (amplitude), 5 g / 50 g (the ratio) and 125 µm (the particle size). Under these 
conditions, the total polyphenol (PT) content increased from 122.17 ± 4.65 to 198.49 ± 1. 76 mg EAG / Kg. 
Moreover, the composition of the oil obtained with the ultrasound is considerably richer and greater th.an that 
obtained by the conventional method. In addition, the antioxidant activity tests (DPPH and FRAP) show clearlythe 
increase in the antioxidant activity of this enriched oil. The evaluation of the oxidative stability of the oil also 
showed the protective eff ect of the compounds of the leaves plant studied by the increase of the capacity of 
resistance to oxidation. 
Key Words: virgin olive oil, enrichment, Pistachia lentiscus, ultrasound, optimization, total polyphenol, the 
antioxidant activity the antioxidant activity, the oxidative stability 
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