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Introduction

Les huiles végétales constituent une denrée aimentaire irremplacable dont la
consommation augmente sans cesse, pour cause de croissance démographique mondiale. La
demande accrue pour ces huiles, pour des applications tant industrielles gu’ aimentaires, met
en lumiere la nécessité de I’ optimisation de leur procédé de production. Comme pour tous
procedés industriels et a fin de faire face a cette problématique, leur améioration est orientée
vers une augmentation de rendement d'extraction, de leur qualité nutritionnelle et
organoleptique ainsi que laréduction de leur colt de production.

Le sésame (Sesamum Indicum L.) est I'une des premieres graines oléagineuses
domestiquées et cultivées par I'Homme (Ashri, 2007 ; Uzun et al., 2007). Les éudes
archéologique indiquent qu'elle a été utilisée en Inde depuis plus de 5000 ans et par les
Babylons d§ja il ya plus de 4000 ans (Were et al., 2006). C’est une plante de la famille des
Pédaliacées, la culture trés ancienne du sésame s étend dans les zones chaudes et
moyennement humides du monde surtout de I’ Afrique de I'ouest (Terrones, 1990). Elle
possede de fortes vertus nutritives et thérapeutiques susceptibles d'améliorer la santé humaine.
La consommation du sésame agit favorablement sur la mémoire et la clarté de I'esprit. 1l ala
réputation de conserver ou restaurer la vitaité, d'ére un fortifiant et d'aider a combattre la

fatigue et le stress.

Depuis les temps les plus reculés, le sésame a été utilisé sous forme d'huile gréace a son
excellente stabilité, aussi bien pour la préparation d’aliments que de produits de beauté. Elle
occupe une place tres importante dans I’aimentation des populations asiatiques, outre les
composants classiquement rencontrés dans la fraction insaponifiable des huiles végétales,
stérols, et tocophérols, I’huile de sésame contient deux puissants antioxydants naturels, la
sésamine et la sésamoline. L'huile de sésame a une saveur trés agréable et caractérisée par
une stabilité oxydative remarquable par rapport a certaines huiles végétales (Namiki, 1995 ;
Lyon, 1972).

L'huile d'olive est un éément clé du régime méditerranéen. Trés présente dans
['alimentation des pays méditerranéens et préconisée par de nombreux diététiciens, elle a
acquis une place essentielle dans la recherche sur ses propriétés médicinales et cosmétiques.
Elle est I’ une des huiles végétales les plus anciennes et la seule qui peut étre consommeée sous
sa forme brute sans traitement préalable (Boskou, 1996).

Y



Introduction

Les huiles végétales sont constituées a 99 % de triglycérides et d'acides gras. Les
composants mineurs sont la vitamine E, les phytostérols, les caroténoides, les phénals,...€etc,
mais ces composés jouent un réle majeur dans la protection de I huile contre I’ oxydation
pendant | e stockage.

Cette étude est focalisée d’une part sur I’ effet de la torréfaction sur les caractéristiques
physico-chimiques de | huile de sésame et de |’ autre part sur la comparaison entre |” huile de
sesame et celle d'olive du point de vue caractéristiques physico-chimiques, teneur en
antioxydants (phénols totaux solubles, flavonoides, flavonols et caroténoides), et activité

antioxydante

Pour cela notre travail a été réparti comme suit :

» Une premiére partie : Synthése bibliographique dans laquelle nous rapportons les
principaux ééments bibliographiques concernant la graine de sésame, |’huile de
sesame et I’huiled’ olive ;

» Une seconde partie décrit les modes opératoires utilisés pour la détermination des
caractéristiques physico-chimiques des huiles, dosage des antioxydants et activité

antioxydante des huiles, puis nous discuterons les différents résultats obtenus ;

» Et enfin, nous terminerons cette étude par une conclusion et quel ques perspectives.

-
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Partiel ; Généralités sur le sésame

|. Graine et huile de sésame
|.1. Graine de sésame
1.1.1. Origine et botanique

Les études Archéologique indiguent que le sésame a éé connu et utilisé en Inde
depuis plus de 5000 ans et est enregistrée comme une culture a Babylone et en Assyrieil y a
environ 4000 ans (Were et al., 2006). Il a été décrit comme la culture oléagineuse la plus
ancienne au monde est considérée comme la reine des graines ol éagineuses, peut-étre pour sa
résistance a I'oxydation et au rancissement, méme a température ambiante (Bedigian et al.,
1986).

On pense que le sésame est originaire d'Afrique, la culture trés ancienne du sésame
S étend dans les zones chaudes et moyennement humides du monde surtout de I’ Afrique de
I'ouest (Terrones, 1990).Preuve de l'espece interspécifique I'hybridation et [|'anayse
photochimique indiquent que I'ancétre du sésame est survenu dans le Sous-continent indien
(Bedigian et al., 1985).

Le Sésame (Sésamum indicum), est une plante herbacée de la famille des Pédaliaceés,
les graines sont enserrées dans le fruit, constitué d une capsule. Cette plante a un cycle de 75
al35 jours suivant les variétés et un développement de 0,70 a 2,30 m. Il existe des graines de
couleur blanche, brune ou noir (figure 01) ; celles de couleur claire ont des teneurs en huile

plus élevées, les graines noires ayant des coques plus épaisses (Tashiro, 1990).

FigureOl : Plante, fruitset grainesde sésame (Lim, 2012)
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La classification botanique du sésame établie par (Yasothai et al., 2014) est comme
suite
Regne: Végétae
Ordre: Tubiflorale
Famille: Pédaliaceés
Genre: Sesamum
Espece : Sesamum Indicum L.
[.1.2. Composition chimique des graines

Lagraine est réputée par sa valeur nutritionnelle trés élevé. Elle contiens des protéines

riche en acides aminés soufrés (méthionine), des acides gras essentiels, des hydrates de
carbones, des vitamines et des sels minéraux (Nascimento et al., 2012).
La composition chimique moyenne en nutriments, acides amines et acide gras est illustré dans
lestableaux | et |1 respectivement.

Tableau | : Composition chimique globale des graines (Anilakumar et al., 2010)

Composition chimique globale des graines de sesame en %

Humidité 4.0-5.3
Protéine 18.3-25.4
L’ huile 43.3-44.3
Structure o’ acide gras saturé (Y%de I’ huile) 14.0
Acide gras monoinsaturé (%de I’ huile) 39.0
Acide gras polyinsaturé (%de |’ huile) 46.0
Cendre 5.2-6.2
Glucose 3.2
Fructose 2.6
Saccharose 0.2
Phytostérol 0.4
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Tableau Il : Composition en acides aminés et acide gras de lagraine (Anilakumar et al.,
2010).

Composition en acidesamines et acide grasde lagraineen %

Acideaminé

Thréonine 3.1-3.7
Valine 3.9-4.6
Cystéine + méthionine 2.8-4.8
Isoleucine 4.0-4.2
Phényla aninet+tyrosine 6.4-9.6
Histidine 2.7
Tryptophan 1.3-15
Lysine 2.6-2.7
Argenine 12.0
Acidegras (%)

Acide pamitique (16 :0) 11.7
Acide stéarique (18 :0) 05.2
Acideoléique (18:1) 41.4
Acidelinoléique (18 :2) 394
Acide linolénique (18 :3) 00.4
Acide arachidique(20 :0) 00.4
Acide behenique (22 :0) 00.6

[.1.3. Utilisation et intér é&s nutritionnels

En aimentation humaine, la farine de sésame est utilisée en boulangerie (préparation
du pain et les gateaux), en pétisseries moyen-orientales, dans la production des chips, dans
les restaurants exotiques et les plats végétariens. Elle est recommandée en cas de maladie
coeliagque a cause de sa pauvreté en gluten (Moneret et al., 1999).

La farine est utilisée dans la préparation du Halwa (Tahin) en la mélangeant avec le

o

sirop du glucose, |’ acide citrique (M ohdalyet al., 2011).
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Apres extraction de I’ huile, e tourteau obtenu (contient entre 35 et 50% de protéines,
riche en méthionine et tryptophane) est utilisé pour |’ alimentation des volaille et de bétail
(Choi et al.,2008).

|.1.4. Production mondiale

Environ 3 millions de tonnes de sésame sont produites chague année dans le monde,
cette quantité est cultivée dans une surface de plus de 6,5 millions d’ hectares (Saydut et al.,
2008 ; FAO, 2005; Rajeswari et al., 2010). La majeure partie est récoltée en Asie et en
Afrique, soit 64 et 31% respectivement de la production mondiale (Dada et Adeparus,
2012).Les majeurs producteurs (tableau I11) sont I'inde, le soudan, la chine, la Birmanie, le
Nigéria et I’ Ethiopie (Dawodu et al., 2014). Le tableau | montre les majeurs producteurs, la
surface cultivé et les quantités produites en 2005.

Tableau |11 : Les principaux producteurs de sésame (FAO, 2005).
Pays surface recoltée Production (t)
(ha)

Chine 660 800

L’inde 1850 750

Myanmar 1370 606

Soudan 1700 331

Ouganda 210.8 121

Nigeria 165.1 83

Pakistan 135.2 75

Ethiopie 93.1 72

Bangladesh 80.1 55

Centrale Africaine 42.1 47

Thailande 63.9 46

Tanzanie 104.8 45

Egypte 29.9 41

Guatemala 55.8 39

Tchad 95.1 39

Paraguay 67.9 o
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1.2. L huile de sésame
1.2.1. Intérét et utilisation

La variété de plante, le climat, le type de sol, le stade de maturation des graines et la
méthode d'extraction utilisée jouent un réle important sur qualité de I'huile obtenue (Akinoso
et al., 2010).

L'huile de sésame se caractérise par sa stabilité élevée al’ oxydation due a la présence
de substances antioxydantes endogenes (qu'on ne trouve pas dans dautreS huiles
comestibles) telle que la sésamine le sésamole et |a sésamoline (Were et al., 2006). L'huile est
utilisée dans I’aimentation humaine pour la friture et |’ assaisonnement et également sous
forme hydrogénée dans les margarines. Elle trouve aussi des débouchés multiples ; telles que
médecine traditionnelle et industrie pharmaceutique notamment pour la préparation des

savons, parfums et huiles pour bains et massage (Asghar et al., 2014).

En médecine traditionnelle, I'huile de sésame est utilisee dans la prévention des
maladies cardiovasculaires car elle protege le foie, réduit le cholestérol et joue le rble
d’ antidépresseur (Caty, 1996 ; Terrones, 1990).

L'huile de sésame est un éément de base dans I'aimentation de nombreux pays
asiatiques, son prix est supérieur a celui d'autres huiles végétales (Dim, 2013), elle est utilisée
en médecine traditionnelle chinoise pour le traitement du vieillissement, des brulures et des
plaies (Shenoy et al., 2011).

|.2.2. Caractéristiques physico-chimiques

Le pH de I’ huile de sésame est de 4,3 ; son point de fusion est de 227° C et son indice
de réfraction est de 1.472 (Dim, 2013). Les parameétres chimiques qui renseignent sur la
qualité de I’huile sont I'indice d acide et de peroxyde (Nzikou et al., 2009). Le tableau 1V
rassemble les principaux indices chimiques de I'huile sésame établie par Borchani et al.

(2010) et comparés ala norme codex Alimentarius.
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Tableau |V : Les caractéristiques physico-chimiques de I’ huile de sésame.

Caractéristiques physico-chimiques (Borchani et al., 2010)  Norme (Codex, 1983)

Indiced’iode (g del,/100 g d’ huile) 113.35 104-120

I ndice de Peroxyde (meq O./kg I’huile) 0.14 /
Indicederéfraction 1.471 1,474-1,477
Densité / 0,915-0,923
Indiced’acide (mg KOH/gdel’huile) 1.64 /

[.2.3. Composition chimique
1.2.3.1. Lesacidesgras

L’ huile de sésame est riche en acides gras polyinsaturés, En générale contient de
I'acide oléique (35,9-47%), acide linoléique (35,6-47,6), acide palmitique (8.7-13.8%), acide
stéarique (2.1-6.4%), ainsi que acides arachidiques (0,1-0,7%) (Elleuch et al., 2007; Uzun et
al., 2002; Weiss, 1983). Cette huile fait partie du groupe « oléque-linoléique » de famille
oméga 6, elle posséde une quantité faible en acide linolénique de famille oméga 3 (Kuksis,
1978).

1.2.3.2. Fraction insaponifiable

La fraction insaponifiable (1% a 1,5% environ) contient une classe de produits variés
spécifigues au sésame : la sésamine (360mg/100g de huile) et la sésamoline (270mg/100g de
huile) (Tashiro, 1990), ces derniers conduisent a la formation du sésamol et du sésaminol au
cours du raffinage ou de I’ hydrogénation ; le sésamol disparait sensiblement au cours de la

désodorisation, le sésaminol étant moins affecté par cette étape du raffinage.

La graine de sésame contient environ 145 mg de phénols totaux par gramme de
matiere seche (Shahidi et al., 2006 ; Elleuch et al., 2007 ). Les lignanes sont des composes
phénoliques présents en quantité relativement éeveée (29, 331 ¢/100 g) (Saha et al., 2014).
Ces lignanes sont aussi présents dans |’ huile. La concentration du sésamole dans I’ huile varie
de 0,26 212,33 mg/100 g (Shenoy et al., 2011).
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|.2.4. ROledes antioxydantsdel huile

Les éudes ont mené a I’identification de plusieurs métabolites actifs comme les
tocophérols, les composés phénoliques, autres composes tels que le thiazole, les pyrroles, les
cétones, les aldéhydes les acides phénoliques, |es phytostérols (beta-sitostéral, le stigmastéral,
le Campesterol, le sigmasterol-3-O-B-D-glucoside), le verbascoside, la rhamnetine, le
Kaempférol-3-O-p-D-glucuronide et 1’acide férulique (Saha 2014, Botelho et al., 2014,
Dada et Adeparusi, 2012).

La sésamine et la sésamoline (figure 02) ont des propriétés pharmacol ogiques trés
importantes : activité antioxydante, antibactérienne et antiproliférative, hypochol esterimiante,
effet anti-hypertensive et neuroprotecteur. Cooney et al. (2001) ont démontré que la
consommeation de quantités modérées d’ huile de sésame augmente significativement le taux
de Y-tocophérol sanguin, ce dernier est reconnu pour étre efficace contre la prolifération de

cellules cancéreuses dans la prostate et le sein (Rangkadilok et al., 2010).

Figure 02 : structure de quel ques antioxydants identifiées dans I’ huile de sésame
(Rangkadilok et al., 2010)




Synthese Bibliographique

Le sésamole qui est un dérivé phénolique avec un groupement méthylene-
dioxyde, est reconnu d’ étre un antioxydant puissant. Shenoy (2011) et ces collaborateurs ont
rapporté que le sésamole est trés efficace dans le traitement des blessures et plaies chez des

rats albinos.

Les Phytostérols (composés stéroidiens qui différent par leur nombre de carbones et
par la présence ou |’absence de double liaisons) peuvent diminuer le taux des LDL en
réduisant ainsi |I’incidence de maladie cardiovasculaire (Botelho et al., 2014). Les cestrogenes
pourraient diminuer le risque de certains cancers en réduisant le taux des hormones durant la

période post-ménopause des femmes (Hata et al., 2010).

|.2.5. Effet delatorréfaction sur I’huile

L'huile de sésame extraite des graines grillées a une saveur caractéristique et un
golt agréable, la torréfaction améliore cette saveur. Ce prétraitement peut impliquer un
contréle de I'hnumidité des graines et des conditions de chauffage. La teneur en humidité des
graines apreés les conditions de lavage et de chauffage pendant la torréfaction (changement du
temps et de |latempérature de torréfaction) peut étre contrdlée pour créer une meilleure qualité
d'huile, particulierement en ce qui concerne les propriétés sensorielles de I’ huile (M ohammed
et Hazma, 2008).

HO

Sésamoline sésamole
Figure 03: Réaction de la conversion de la sésamoline en sésamole (Fukuda et al., 1986)

L'indice d'acide, qui renseigne sur lateneur en acides gras libres dans | huile (due a
I'activité enzymatique), est réduit aprés torréfaction qui est due a la destruction des enzymes
par les hautes températures ce qui permet de prolonger la durée de vie de cette huile (Nzikou
et al., 2009).
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Partiell : Généralitéssur |'huiled’olive
II. L huiled’ olive
I1.1. Définition

L'huile d'olive est le produit méditerranéen par excellence. Elle est la principale
source de matiéres grasses du régime méditerranéen et qui est bien connue pour ces effets
bénéfiques sur la santé humaine (Veillet, 2010). Elle est obtenue a partir du fruit de 'olivier
(Oléa europae asativa) et extraite par des procédés physiques. On la retrouve a travers

I” histoire, depuis la civilisation grecque jusqu’ a nos jours.

I1.2. Production d’huiled’olive
L’ Espagne est le plus grand producteur au monde suivi par I'ltalie et la Grece. La
répartition de la production mondiale d huile d’ olive est présentée dans le tableau V.

Tableau V : Principaux producteurs de |’ huile d’ olive (COI, 2009).

Pays Quantité produite Production
(1000 tonnes) (% total monde)

Espagne 1200 41,6
Italie 540 18,7
Greéce 348 21,1
Portugal 50 17

France 5 0,2
Syrie 150 52
Turquie 147 51
Tunise 140 4,9
Maroc 95 3,3
Algerie 50 17

Apres une forte augmentation au cours des années 1990, la production mondiale
d huile d'olive reste relativement stable depuis le début des années 2000 avec une production
annuelle située entre 2 ,4 et 3,2 millions de tonnes (COI, 2009). Les variations observées
d’une année a une autre sont dues alafois aux conditions climatiques et au fait que les olives

ne grandissent que sur des bois de 2 ans (récolte bisannuelle).
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I1.3. Les catégoriesd’ huilesd’olive
L’ huile d'olive ne peut étre obtenue que par des procédés physiques sans intervention

des solvants. Cette définition est cependant incompléte et d autres critéres permettent de
diviser les huiles en différentes sous-catégories (CNUCED, 2005).
11.3.1. Huiled’olive vierge

Les huiles obtenues a partir du fruit de I’ olivier, uniquement par des procédés mécaniques
ou d’autres procédés physiques dans des conditions, thermiques notamment, qui N’ entrainent
pas |’ altération de I’ huile, et n"ayant subi aucun traitement autre que le lavage, la décantation,

la centrifugation et lafiltration, elles font I’ objet du classement et des dénominations ci-apres:

11.3.1.1. Huiled’olive extra vierge
C’est une huile d'olive vierge dont I’ acidité libre exprimée en acide oléque n’ excéde

pasa 0,8 gramme pour 100 grammes (Sébastien, 2010);

11.3.1.2. Huiled’ olive vierge
C’est une huile d’'olive dont I’ acidité libre exprimée en acide oléique ne dépasse pas 2
grammes pour 100 grammes (Sébastien, 2010).

11.3.1.3. Huile d’ olive vier ge cour ante
C'est une huile d'olive dont I’ acidité libre exprimeée en acide oléque est au maximum de

3,3 grammes pour 100 grammes (Sébastien, 2010).

11.3.1.4. Huile d’ olive vierge lampante (non propre ala consommation en I’ éat)

Si I'acidité libre de I"huile d'olive exprimée en acide oléique est supérieure a 3,3
grammes pour 100 grammes, €lle est désignée comme huile d’ olive vierge lampante. Elle est
destinée au raffinage en vue de son utilisation pour la consommation humaine ou destinée a
des usages techniques (Sébastien, 2010).

11.3.2. Huiled oliveraffinée

C'est une huile d'olive issu du raffinage d huiles d’ olive vierges. Son acidité libre
exprimée en acide oléique est au maximum de 0,3 gramme pour 100 grammes (Sébastien,
2010).
I1.4. Composition chimique

La fraction majeure dite saponifiable de I'huile d'olive est représentée par les
triglycérides et les acides gras libres. La fraction mineure (insaponifiable) offre a1 huile ses

propriétés sensorielles et biologiques et lui confére une protection contre les contaminants et

12
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I’ oxydation causeée par lalumiére et I’ oxygene de I’aire (Pinelli et al., 2003 ; Mukovic et al.,
2004).
11.4.1.1. Lestriglycérides

Les triglycérides sont les composants majoritaires de I'huile dolive (954 %), les
diglycérides ne représentent gu’'environ 1-2,8 % (Zarrouk et al., 1996). Les principaux
triglycérides de ' huile d’olive sont : la trioléne « OO0 » (40 a 60 %), la dioléopalmitine «
POO » (10 a 20 %), la dioléolinoléine « OOL » (10 & 20 %), la palmitool éolinoleine « POL »
(5a7 %) et ladioléostéarine « SOO » (3a7 %) (Giovanna et al., 1999).

11.4.1.2. Acidegras

Comparée a d' autres huiles végétales, I'huile d'olive est caractérisée par une domination
en acides gras monoinsaturés (Ajana et al., 1998), I’ acide gras principa est |’ acide oléque
qui représente 55% a 83%. L’huile d'olive est constituée aussi d’un pourcentage modéré
d’acides gras polyinsaturés essentiels tels que I’acide linoléque et I'acide linolénique et
d’acides gras saturés comme les acides palmitique et stéarique (Baccouri et al., 2006). La
composition moyenne en acides gras totaux est donnée dans le tableau V1 suivant :

Tableau VI : Composition moyenne en acides gras de |’ huile d olive selon les normes (COI

2015).
Acides gras Composition en %
Aide myristique (C14:0) <0,03
Acide pamitique (C16:0) 7,50 - 20,00
Acide pamitoléque (C16:1) 0,30- 3,50
Acide heptadécanoique (C17:0) <0,30
Acide heptadecénoique (C17:1) <0,30
Acide stéarique (C18:0) 0,50 - 5,00
Acide oléque (C18:1) 55,00 - 83,00
Acidelinoléique (C18:2) 2,50 - 21,00
Acide linolénique (C18:3) <1,00
Acide arachidique (C20:0) <0,60
Acide eicosenoique (C20:1) <0,40
Acide behénique (C22:0) <0,20
Acide lignocérique (C24:0) <0,20
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[1.4.2. Fraction insaponifiable

Les composants mineurs, représentent environ 2 % du poids total de I’huile d'olive,
plus de 230 composés chimiques, tels que les alcools aliphatiques et triterpéniques, les stérols,
les hydrocarbures, les composés volatils et les polyphénols sont identifiés (Servili et al.,
2002). Néanmoins, c'est la présence des composés phénoliques simples et complexes qui
augmentent la stabilité de I'huile d'olive et Iui confére des propriétés antioxydantes et
modulent sa saveur (Fedeli, 1977). Les composés phénoligues contribuent fortement au godt
piquant, a l'astringence et a I'amertume de huile (Brenes et al., 2000). Les principaux
constituants de la fraction insaponifiable de|” huile d olive sont :
11.4.2.1. Leshydrocarbures

Deux hydrocarbures sont présents en quantités importantes dans |’ huile d'olive, le
squalene et le R-carotene. Le sgualene (2,6,10,15,19,23 hexaméthyl-2-,6,10,14,18,22
tétracosahexane) est le métabolite précédant la formation du noyau des stérols. Sa présence
est considérée comme partiellement responsable des effets bénéfiques de I’ huile d’ olive sur la
santé et de son action chimio-préventive contre certains cancers (Rao et al., 1998 ; Smith et
al., 1998).
11.4.2.2. Lestocophérols

Les tocophérols sont reconnus pour leur double action bénéfique. En effet ils ont tout
d abord I’ atout d’ étre une vitamine liposoluble (vitamine E) et ils ont également une forte
activité anti oxygene (catalano, 1968). Les tocophérols de I’ huile d’ olive se trouvent libres
ou estérifiés. L’a tocophérol, doté de la plus forte activité antioxydante, représentent plus de
95 % des tocophérols totaux (Gramset al., 1972).

Ce sont des hydrocarbures cycliques a quatre cycles (tétracycliques) comportant le
plus souvent 27-28-ou 29 atomes de carbone avec au moins une fonction alcool et plusieurs
doubles liaisons (Adicom, 1997). Dans I’huile d’olive, le principal stérol est le B-sitostérol,
représentant jusgu’ a 90-95% du total des sterols, et qui a une action anticarcinogene (Awad et
al., 2000).

11.4.2.4. Les composes phénoliques

La fraction phénolique de I'huile d'olive est constituée d’'un mélange hétérogéne de
composés. Chacun affecte les propriétés chimiques et a une influence particuliere sur la
qualité, la saveur, la couleur et le gout de I'huile (Servili et al., 2002 ; Psomadiou et al.,
2003). La classe des phénols regroupe toute une gamme de substances diverses, dont des
composés phénoliques simples comme I'acide vanillique, I'acide gallique, I'acide caféique, le

u
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tyrosol et I'nydroxytyrosol. Par ailleurs, I'huile d'olive contient des sécoiridoides comme
I'oleuropéine et le ligstroside, ou des molécules plus complexes comme des lignanes et des
flavonoides comme |'apigénine ou la lutéoline (Owen et al., 2000). Les composés
phénoliques contribuent largement a la stabilité oxydative d huile. Certaine polyphénols

conferent aux huiles vierges une saveur amere et une sensation de piquant (Ollivier et al.,

2004).
OH OH OH OH
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Figure 04 : Structure de quelques composes phénoliques del” huile d olive (L eger, 1999).
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11.4.2.5. Les pigments

La couleur de I'huile d’olive est le résultat des teintes vertes et jaunes en raison de la
présence de chlorophylles et de caroténoides, respectivement. Elle est influencée par le
cultivar, I'indice de maturation, la zone de production, le systeme d extraction et les
conditions de stockage du fruit de I’ olivier. Par conséquent, la couleur est considérée comme
un indice de qualité (Gandul-Rojas et al., 2000).
I1.5. Caractéristiques physico-chimiques

La qualité de I'huile d’olive est définie comme étant |’ensemble des caractéristiques
chimiques et physiques, permettant de la classer en différentes catégories conformément aux
définitions de la norme commerciale adoptée par le conseil oléicole international (tableau
VII.
Tableau VII : Caractéristiques physico-chimiques de |’ huile d olive selon (CAQCE).

Caractéristiques

physico-chimiques Valeurs

Densité relative 0,910 — 0,916 (20°Cl/eau 820°C)

Indice de réfraction 1,467 - 4705 (nd20)

Indice de saponification 184 - 196 (mg KOH/g d' huile)

Indice d’'iode 75 - 94 (Wijs)

Aciditélibre 03 -1 % (g dacide Oléique
libre/100g d’ huile)

Indice de peroxyde <20 - <15 (Milliéquivalents

d’ oxygene actif/kg d huile)
Absorbance dans I’ ultraviol et 2,50 - 2,60 (2232 nm)

I1.6. Les conditions du stockage

L’ huile d olive doit étre conservée dans de bonnes conditions: al’abri de I’ air
et de lalumiére afin d’ éviter le rancissement causé par I’ oxydation. Se conserve parfaitement
entre une température de 15 a 18°C dans un endroit frais et sombre grace aux antioxydants.
Lorsque la température descend au-dessous de 8°C I'huile risque de figer et présente un
aspect troublé et non préjudiciable a sa qualité. 1l faut éviter les variations de température qui
nuisent a son go(t, les bouteilles doivent étre renfermées immédiatement aprés chague usage
pour protéger I’ huile de perdre son arome, son godt et son odeur extérieure. La conservation

del’huile d’ olive maximale est de deux ans (M ukovic et al., 2004).
16
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I1.7. Lesbénéfices santé associés al’huile d’ olive

L’ utilisation de I" huile d’ olive en médecine date depuis les épogues | es plus anciennes.
La forte teneur de I’ huile d olive en acide oléque constitue un réel atout d’'un point de vue
intérét nutritionnel. (Rotondo et De Gaetano, 2000 ; Motard-Bélanger et al., 2008) ont
montré que I’ huile d’ olive jouait un réle majeur dans la prévention des facteurs de risques de
plusieurs pathologies comme les maladies cardiovasculaires, les dyslipidémies, I’ hypertension

artérielle et d’ ostéoporose.

Selon Berra et Gasperi (1980), |"huile d olive et un anti-inflammatoire tres puissant
et peut prévenir et ralentir I'apparition du diabete sucré. Elle joue aussi un role important
dans I’augmentation de |’ espérance de vie a cause de sa richesse en vitamine E qui est un
antioxydant, et prévient le processus de vieillissement cellulaire et la perte de mémoire liée a
I'dge (Rosa et al., 2004).
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Partiel : Matériel et méthodes

|. Matériel et méhodes
.1 Matériel végétal

Les graines de sésame utilisées dans cette étude sont achetées du commerce locdl,
elles sont issues d’'un méme lot et importées par les herboristes de la ville de Bgjaia d’ Inde.
L’ huile d’olive utilisée pour I'éude comparative provient de la région de Beaia, elle est
extraite par des systemes de presse et de centrifugation respectivement, et dont les olives
(variété chemllal) n’ont subi aucun traitement autre que les opérations de lavage, de broyage,
de décantation, de centrifugation et de filtration.

|.2 Préparation del’échantillon

Pour étudier I'effet de la torréfaction sur les propriétés physico-chimiques et
antioxydantes de I'huile de sésame, une partie de I'échantillon a été torréfiée; I’ autre a été
gardée telle quelle. Les graines sont broyées a |’ aide d’ un broyeur électrique (IKA A1l basic,
IKA WerkeGmbH& Co. KG, Germany) pour |’ obtention d’une poudre qui est désignée a
I’ extraction de|” huile par Soxhlet.

Torréfaction
20 g de graines ont été placés dans une boite de pétrie (8 cm de diametre) puis
introduits dans un four a moufle a 180 °C pendant 30 minutes (Jeonget al., 2004).

|.3 Extraction del’huile de sésame
L’ extraction a été réalisée par la méthode de Soxhlet(figure 05) en utilisant I’ hexane

comme solvant.

Figure 05 : Photographie du soxhlet
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30 g d’'échantillon ont été introduits dans la cartouche recouverte de coton. 250 ml
d'’hexane ont été versés dans un ballon de distillation qui est relié al'extracteur. L’ extraction
dure 6 heures. Le solvant a été récupére par distillation et |’ extraction a été arrétée lorsgque le
solvant entourant lacartouche devient clair. Le ballon contenant I" huile et le résidu de solvant
a été traité au rotavapor pour diminer le solvant puis mis dans |’ étuve a40°C pour enlever le

résidu de I’ hexane et peser afin de déterminer lateneur en huile (Boudhiouaet al., 2008).

Le rendement en huile est exprimé en g / 100g d’ échantillon et déterminée a partir de
larelation suivante :

masse de l'huile extraite

Huile (% =
(%) masse d’echantillon

|.4.Analyses physico-chimiques des huiles

l.4.1.Humidité
Introduire dans des creusets 1 g de I’ échantillon (huile ou graine broyé) : c’est le poids
P; placer les dans une étuve réglée a 105 C°; jusgu’ a ce que lamasse de I’ échantillon demeure

constante (AOAC, 2008). Lateneur en humidité est donnée par laformule suivante :

R m—my
Humidité (%) = m x 100

m, : Masse de |’ échantillon aprés séchage (g).
m : Masse de |’ échantillon avant séchage (g).
|.4.2.Densité
La densité de |"huile est le rapport de la masse d’un certain volume de cette huile a

20°C, et la masse d'unvolume éga d’eau distillée a la méme température (Lion, 1955). Le

protocole utilisé est représenté danslafigure 06.

&
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Nettoyer |e pycnomeétre puis déterminer sa masse mg

Remplir le pycnometre avec I’ eau distillée et déterminer sa masse m;

Laver et sécher le pycnomeétre
Remplir le pycnomeétre avec de |’ huile jusgu’ au trait de jauge

Déterminer la masse m, de pycnomeétre

Figure06 : protocole de détermination de la densité relative.

Ladensité relative est donnée par laformule ci-dessous (L aisney, 1992).

(my — mg)

20
420 (my; —myg)

D’Ou:
mMo: Masse (g) du pycnometre vide.
m1: Masse (g) du pycnometre rempli d’ eau.

m,: Masse (g) du pycnometre rempli d’ huile.

|.4.3.Indicederéfraction

On entend par indice de réfraction « |, » d'une substance le rapport entre la vitesse de
lalumiére (de longueur d'onde déterminée dans |'air) et |a vitesse de cette méme lumiere dans
cette substance (Adrian et al., 1998 ;Laisney, 1992).Il est utilise pour I’identification et
comme critere de pureté des huiles.

10 g d'huile sont chaufféd’ abord au bain marie (40°C).Déposer quelques gouttes de
cette huiledans la lame entre les prismes de réfractométre de fagon a remplir completement
I’ espace puis régler le cercle de chambre sombre et claire dans la moitié puis effectuer la

lecture des résultats dans I’ échelle de |’ appareilfigure 07.

|




Partie Expé&imentale

Figure 07: Refractomeétre (Abbe 1T/ 4T)
|.4.4.Absor ption spécifique

25 mg dhuile ont é&é mélangé avec 25 ml de cyclohexane. Apres agitation
I” absorbance est lue a 230 et 270 nm contre un blanc contenant du cyclohexane seulement
L'absorptivité spécifique de 1% d'huile dans le cyclohexane ont été calculée en utilisant cette
formule (AOAC, 1997).

Eremy = AIC X L

eiz/Om( - Absorptivité spécifique alalongueur d' onde.

L: largeur dela glace de la cellule du spectrophotometre.
C: concentration de la solution analysée en g / 100g.

A: Absorbance alalongueur d'onde.

1.4.5. Indicede peroxyde

L'indice de peroxyde est une mesure qui hous permet d'estimer la quantité de peroxyde
présent dans une huile. Les peroxydes étant des constituants caractéristiques de I'oxydation
des acides gras insaturés, sont déterminés en se basant sur leur propriété de libérer I'iode de
I'ilodure de potassium (K1) dans un milieu acide(Y oussef et al., 2011). L'iode libéré est mesuré
par la réaction avec le thiosulfate, sachant que 1ml de thiosulfate 0.01N correspond a une
guantité de 80mg d'oxygene fixé sur les acides gras (Lion, 1955). Cet indice correspond a la

quantité de peroxyde présent dans I’ échantillon, exprimée en milliéquivalents d’ oxygene actif
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contenu dans un kilogramme d'huile (meg/kg). L’indice de peroxyde nous permet d’ évaluer

Le degré d oxydation del’huile.Le mode opératoire est résumé dans lafigure 08.

2g d’ huile dans un erlenmeyer

+ 25 ml du mélange chloroforme et d’ acide acétique (3 : 2V/V)
+ 0,5ml de solution saturé d’iodure de potassium
+75 ml d'eau distillée
+2 gouttes d’ empois d’ amidon (0,5%)

Titrer avec la solution de thiosulfate de sodium (0,002N) jusqu'a disparition de la couleur noir
Figure 08: Protocol de détermination de I’indice de peroxyde (Sudke et Sakarkar, 2013)

L’indice de peroxyde est donné par laformule suivante :

Nx (V—-Vo)

m

I, =
Avec,
Vo : Volume (ml) de NaxS,03 (0.01N) nécessaire pour titrer I'essai a blanc.
V : Volume (ml) de Na,S,03 (0.0 1N) nécessaire pour titrer I'échantillon.
N : Concentration de thiosulfate de sodium 0,002N.

m : Prise d'essai (g) de |'échantillon.

|.4.6.Indiced’iode

Ce paramétre permet  la mesure de degré d'insaturation d une matiére grasse en
déterminant le nombre d’iode en gramme qui ce fixe sur les doubles liaisons présentes dans
100g de lipides. Il est déterminé al’ aide du réactif de Wijs et avec titration avec une solution
de thiosulfate de sodiumen présence d’amidon comme indicateur coloré (Sudke et Sakarkar,

2013).Le mode opératoire est illustré dans lafigure 09.
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Introduire 0,3g I” huile dans un erlenmeyer

+ 25ml de réactif de Wijs

+ 20ml d’iodure de potassium (10%) et 150ml d’ eau distillée

Agitation et incubation al’abri delalumiére /1H

Titrer avec la solution de thiosulfate de sodium (0,1N) jusqu'a disparition de la couleur bleu noir

Figure09: Protocol de détermination del’indiced’ iode (Sudke et Sakarkar, 2013)

L’indice d'iode est donné par laformule suivante :

Nx(V—-Vo)x12.69
P

Ii =

Avec,

N : Normalité de la solution (0,1N).

Vo : Volume de Na&S,03 (ml) nécessaire pour titrer I’ essai a blanc.
V : Volume de Na,S,03 (ml) nécessaire pour titrer |’ échantillon.
P: Prised essa (g).

|.4.7.Indiced’acide

L’'indiced acideest e nombre de milligrammes d hydroxyde de potassium (KOH)
nécessaires pour la neutralisation des acides gras libres contenus dans un gramme de corps
gras (Lion, 1995). Son principe Consiste a la neutralisation uniquement des acides gras libres
par une solution de KOH a chaud en présence de phénol phtal éine ces derniers se caractérisent
par le virage de la couleur rose vers transparente.

Le mode opératoire est schématisé danslafigure 10:
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10g d’ huile dans un erlenmeyer+75 ml méthanol

Ajouter 1ml de phénolphtaléne

Titrer avec KOH (0,1N) jusqu’ a la persistance de la couleur rose

Figure 10: Protocol de détermination del’indice d’ acidité (Wolff, 1968)

L’indice d’ acide est donné par laréaction suivante :

NxMxV
m

Iy =
m : Masse (g) delaprise d essai.
M : Masse molaire, exprimée en g/mole, d hydroxyde de potassium. (56.11 g/mole).
V : Volume en ml de KOH (0,1 N) nécessaire au titrage.

N : Normalité de la solution de potasse (0,1 N).

vV V V V

1.4.8. Indice de saponification

L’indice de saponification correspond au nombre de milligrammes de potasse
nécessaires pour saponifier les acides gras contenus dans un gramme de matiére grasse. Cette
valeur est d’ autant plus élevée que les acides gras sont de faible poids moléculaire.

Le mode opératoire est schématisé danslafigure 11.
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2g d' huile dans une fiole de 250 ml

25 ml de solution KOH dans méthanol a0.5 N

Faire bouillir au bain marie pendant 30 min

Ajouter 1ml de phénolphtaléne

Titrer avec Hel(0,1N) jusgu’ ala persistance de la couleur rose

Figure 11: Protocol de détermination de|’indice de saponification(Sudke et Sakarkar,
2013).
L’indice de saponification et donné par la formule établie ci-dessous :

NxMx (Vo—V)
m

Iy =

» Vo: Volume en ml de Hcl utilisé pour |’ essai a blanc.
» V :Volumeen ml de Hcl utilisé pour I’ échantillon a analyser.
» m: Prised essai en grammes.

» N : Normalité del’ acide chlorhydrique Hcl 0.5N.

|.5. Extraction et dosage des antioxydants
|.5.1.Extraction de composés phénoliques

L'extraction des composés phénoliques est réalisée selon la méthode décrite
parGutfinger (1981), |es étapes sont schématisées dans lafigure 12.
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10g de |’ huile + 20ml de I’ hexane

Extraction en utilisant 20ml de mélange méthanol/eau(60/40)]

- Phase hexanique
Phase méthanoliquel '

Extraction en utilisant 20ml de , Phase hexanique
mélange méthanol/eau(60/40)]

Extraction en utilisant 20ml de

Phase méthanolique 2 mélange [méthanol/eau(60/40)]

Phase méthanolique 3

L a combinaison destrois phases méthanolique

Figure 12: Protocole d'extraction des composés phénoliques (Gutfinger, 1981).

| .5.2.Dosage des composés phénoliques

Le réactif de Folin-Ciocalteu est constitué d’un mélange d acide phosphotungstique
(H3PW12040) et d acide phosphomolybdique (HsPM01204). |l est réduit, lors de I’ oxydation
des phénols en milieu alcalin, en un mélange d oxydes bleus de tungsténe et de molybdéne.
La coloration bleu produite dépond des groupements hydroxyles, dont I’ absorption maximale
lue a 760 nm, est proportionnelle a la quantité de polyphénols présents dans les échantillons
(Ribéreau-Gayon,1968). Le protocole expérimental est représenté dans lafigure 13

&
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0,5ml de I’ extrait d' huile

+5ml d'eau distillé

+ 0,5ml de Réactif de folin-ciocalteu

+ 0,5ml de carbonate de sodium (7%)

Incuber 1 Heure atempérature ambiante et I’ abri de lalumiére

lire |’ absorbance a 760nm

Figurel3: Protocol de dosage de composes phénoliques(Singleton et Rossi, 1965).

La teneur en composés phénoliques est exprimée en milligrammes d’ équivalent
d'acide gallique (mg., AG) par100 ml d'huile en utilisant une courbe standard de I'acide

galique (Annexel).

|.5.3.Dosage des flavonoides

Les flavonoides possedent des groupements hydroxyles libres, en position 5 et 3 dans
la mesure ou il nest pas engagé dans une liaison hétérosidique. Ces groupements sont
susceptibles de former des complexes avec le chlorure d auminium AICls; I’auminium
perddeux éectrons pour S unir a deux oxygenes de la molécule phénolique agissent comme
donneur d’ éectron.Cette réaction s accompagne d’ une coloration jaunétre qui ason maximum
d’ absorbance a 430 nm (Ribéreau- Gayon, 1968 ; Naczk et Shahidi, 2004). Le Protocole

suivi est résumé dans lafigure 14.
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0,5ml de I’ extrait d’ huile

0,5ml AlClzdans le méthanol (2%)

Incubation pendant 10 min

Lire |’ absorbance &420 nm

Figure 14:Protocol de dosage des flavonoides (Kumazawa et al., 2004).
La teneur en flavonoides est exprimée en milligrammes d’ équivalent de quercétine
par 100 ml d'huile selon la courbe standard de la quercétine(Annexe 1).

|.5.4.Dosage des flavonols

Elle est réalisée selon la méthode décrite parKumaran et Joel (2007). Le mode

opératoire est résumé dans lafigure 15.

2 ml d’ extrait d’ huile + 2 AlClsdans |e méthanol (2%)

+ 3 ml d acétate de sodium (50 g/L)

Incubation a20°C / 2 heures

Lire |’ absorbance a 440

Figure 15: Protocol de dosage des flavonolsK umaran et Joel (2007)

La teneur en flavonols est déterminéapartir d’ une courbe d’ étalonnageréalisé dans les
mémes conditions avec la quercéting(Annexe 1), le résultat est exprime en milligrammes
d’ équivaent par 100ml d’ huile.

|.5.5.Dosage des caroténoides

Les teneurs en caroténoides sont déterminés selon la méthode décrite par Sass-Kisset
al. (2005) le Protocol est illustré dans lafigure 16.
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5ml d'huile
+ 20ml solvant (hexane/acétone/éthanol) (2/1/1)
Agiter magnétiguement /30min
Dés:aptati on
Récupérationde |a phase supérieure

Mesurer |’ absorbance a 450nm

Figure 16: Protocol de dosage des caroténoides(Sass-Kisset al., 2005).

Les teneurs en caroténoides sont exprimées en milligrammes d’équivalent de [-

caroténe par 100 ml d'huile en se référant a la courbe standard du pB-caroténe(Annexe 1).
|.6.Activité antioxydante des huiles
|.6.1.Pouvoir anti radicalaire du DPPH

Le composé chimique 2,2-diphenyl-1-picrylhydrazyle (DPPH) fut I’un des premiers
radicaux libres utilisés pour étudier la relation structure-activité antioxydant des composés
phénoliques. Il posséde un éectron non apparié sur un atome d azote (Figure 17). Du fait de
cette délocalisation, les molécules du radical ne forment pas des dimeres. Le DPPHe reste
dans sa forme monomeére relativement stable a température ambiante. La délocalisation
provoque aussi la couleur bleue violette bien caractéristique de la solution.

Violet Jaune

Figure 17 : Réactions de réduction du radical DPPHe en DPPH-H par un antioxydant(AH).
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La mesure de I’ efficacité d'un antioxydant se fait en mesurant la diminution de cette
coloration pour donner une couleur jaunétre, due a une recombinaison des radicaux DPPHs,
mesurable par spectrophotométrie a 515-518 nm (Popoviciet al.,2009). Plus la décoloration
est importante plus le donneur d' hydrogéene est considéré comme antioxydant puissant.

Le pouvoir anti-radicalaire des extraits des huiles est résumeé dans lafigure 18.

0,5 ml d extrait
+ 3 ml de la solution DPPH (60uM)

Homogénéi sation et incubation pendant 20 min

atempérature ambiante et | abri de lalumiére.

Lire |’ absorbance 8517 nm

Figure 18: Protocol du pouvoir antiradicalaireBehradet al (2009)

Le pouvoir antioxydant est exprimé en pourcentage d’ inhibition du radicale DPPH
selon larelation suivante :

% d’inhibition = AEchantillon_Acontrole /Acontrole x 100

|.6. 2. Pouvoir réducteur du fer

Le principe repose sur la présence de composes réducteurs dans les extraitsqui
entrainent la réduction du fer ferrique (Fe**) du complexe ferricyanure en fer ferreux (Fe*).
Cette réduction se traduit par le virage de la couleur jaune de ferricyanure de potassium vers
la couleur bleu verte dont I'intensité dépond du pouvoir réducteur (Li et al.,2009). La

méthode utilisée est celle décrite par Oyaizu (1986), les étapes sont illustrées dans la figure
19.
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200ul d’extrait + 500ul de tampon phosphate (0.2 M, pH6.6)

+500ul de solution agueuse de ferricyanure de potassium [K3Fe(CN) 6] & 1%

Incubation a 50°C pendant 20 minutes

+ 500pl d’une solution aqueuse d’acide trichloracétique (TCA a 10 %)

Centrifugation a 3000tpm pendant 10 min
1 ml du surnageant + 1ml eau distillée

200ul de chlorure ferrique FeCl3(0.1%)

Lire |’ absorbance a&700nm

Figure 19: Protocol du pouvoir réducteur (Oyaizu, 1986).

I. 7. Analyses statistiques

Toutes les déterminations sont menées en triple et les résultats sont exprimeés par la
moyenne * écart type. Le traitement statistique des résultats est réaisé par |I'analyse de la
variance : ANOVA et comparaison multiple des moyennes al’aide du logiciel Statisticat 5.5.

Cesrésultats sont considérés significatif a p<0,05.
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Partiell : Résultats et Discussions

Cette étude est focalisee d'une part sur I'effet de la torréfaction sur le
rendement d’ extraction de |” huile de sésame et sur les caractéristiques physico-chimiques de
cette huile et d'autre part sur la comparaison entre |” huile de sésame et celle d'olive du point
de vue caractéristiques physico-chimiques, teneurs en composes bioactifs et activité

antioxydante.
Les échantillons seront représentés par les abréviations suivantes :

HSNT : L"huile de sésame non torréfiée ;PSNT : Poudre de sésame non torréfiée ;
HST : L’huile de sésame torréfiée ;PST : Poudre de sésame torréfiée.
HO : L'huiled olive.

I1.1. Rendement d'extraction del'huile de sésame
L es rendements d'extraction de I'huile ont été exprimés en pourcentage (par rapport au

poids de la poudre utilisée initialement), les résultats sont représentés dans lafigure 20.

60,00 -
a

50,00 - b
—~
(=]
S 40,00 -
+—
% 30,00 -
©
S 20,00 -
o4

10,00 -

0,00 -

HST HSNT

Figure 20 :Rendement d’ extraction de I huile de sésame.
Les valeurs suivies de laméme lettre ne sont pas significativement différentes (p>0.05).
Les graines torréfiées ont donné un rendement (52,06%) d’ extraction supérieur (p<0.05) a
celui des graines non torréfiées (46 ,4%).Corsoaet al. (2010) ont rapporté un rendement de
43% pour les graines non torréfiées, la différence peut étre attribuée a plusieurs parametres

qui interviennent : origine géographique et variété de |’ échantillon.
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Les rendements en huile des graines torréfié et non torréfi€, en utilisant le Soxhlet sont de 43
et 45% respectivement selon (Dim, 2013). La teneur de graines de sésame en huile varie en
générale de 41,6 a 62,5% (Asgharet al., 2014). La torréfaction augmente le rendement, en
raison de la capacité de la chaleur alibérer I" huile stocké dans les cellules par fragilisation de

laparoi cellulaire (Lumley et Colwell, 1991).

I1.2. Caractéristiques physico-chimiques

[1.2.1. Lescaractéristiques physiques

11.2.1.1. Humidité
Les résultats obtenus pour I’humidité des graines de sésame torréfié et non torréfie,

huile de sésame et celle del’ huile d' olive sont reportés dans lafigure 21.

7,00 -
6,00 - c
5,00 -
4,00 -

3,00 -

Humidité (%)

2,00 -

1,00 - b b

0,00 i I

HSNT HST HO PSNT PST

Figure 21 : Humidité de I’ huile et graines de sésame torréfiée, non torréfiée et | huile
d olive.

Les valeurs suivies de la méme | ettre ne sont pas significativement différentes (p>0.05).

Les résultats montrent que I’ humidité des graines non torréfiées sont supérieursa celle
des graines torréfiées, la torréfaction a permis d’ éliminer I'humidité des graines de sésame et
celle des huiles correspondantes. Au cours de I'étape de torréfaction, environ 25% d'humidité
des graines ont été diminés a haute température (180 ° C pendant 30min). La présence de
I’ eau dans | es huiles peut étre un facteur qui accélére le rancissement et I’ oxydation pendant le
stockage, sa réduction est aors une solution qui réduira ce phénomene (Mohammed et

Hazma, 2008).
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11.2.1.2. Densité

La densité est I’un des criteres de pureté d’une huile. Elle varie en fonction de la
composition chimique des huiles et de la température de stockage. Dans notre étude, nous
avons déterminé ce paramétre a une température ambiante. Les moyennes de densité des

huiles étudiées sont présentées dans lafigure 22.
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Figure 22 : Densité des |’ huiles étudiées.

Les valeurs suivies de la méme | ettre ne sont pas significativement différentes (p>0.05).

L’ huile de sésames non torréfiées et torréfiées ont montré des densités de 0,919 et
0,921 respectivement, ces valeurs sont proches de celles rapportées par Asgharet al.(2014)
qui sont de 0,915 et 0,923, respectivement.

Cette densité est proche de celle de I'huile d'arachide (0,918) et moins dense que
celle des graines de neem (0,939) (Akpan, 1999).

Lanorme de densité de I’ huile d’ olive selon 1a C.O.I (International Olive Council) est
comprise entre 0,910 et 0,916, la valeur retrouvée pour notre huile d’ olive s'integre dans cet

intervalle.

Les valeurs obtenues montrent aussi que les trois échantillons sont conformes aux
normes établies par le CAQCE et le Codex (1999),ce qui nous permet de dire que ces huiles

sont pures.
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[1.2.1.3. Indice deré&fraction

11.2.1.3. Indice deréfraction

Ce paramétre physique est principalement utilisé pour identifier une huile et pour vérifier sa
pureté ou méme pour mesurer le changement d'instauration lorsgue la graisse ou I'huile est
hydrogénée, ce paramétre dépend du poids moléculaire, de la longueur de la chaine d'acides

gras et du degré d'insaturation d’ un corps gras (Dim, 2013).

a a

1,476 -
[
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1,464 -
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Figure 23 : Indice de réfraction des huiles.

Les valeurs suivies de la méme | ettre ne sont pas significativement différentes (p>0.05).

L’indice de réfraction vari de 1,469 a 1,476 en fonction de I’ huile (figure 23). Les
valeurs obtenues pour I’ huile de sésame non torréfiée et torréfiée a 40°C sont similaires a
celles établie par la norme Codex (1983), mais |égérement plus élevées que celles rapportées
par Dim (2013), ce qui confirment que I'huile de sésame éudiée est une huile pure et
conforme.,

L’indice de réfraction de I'huile d'olive étudiée est proche de celui établi par
CAQCE €t Chelkh-Rouhouetal. (2007), il est inferieur a celui des huiles de sésames; cette
différence pourrait étre expliguée par une différence dans la composition chimique des deux

huiles.

I1.2.1.4.Absor ption spécifique
Lafigure 24 représente les valeurs de |'absorption spécifique des I'huiles de sésame

torréfiées et non torréfiées ainsi que |’ huile d olive.
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Figure 24 : Absorption spécifique des huiles.

Les valeurs suivies de la méme | ettre ne sont pas significativement différentes (p>0.05).

L’oxydation d'un corps gras conduit a la formation des hydroperoxydes qui
absorbent la lumiere au voisinage de 232nm. Si |’oxydation se poursuit, il se forme des
produits secondaires d oxydation, en particulier des dicétones et des cétones insaturées qui
absorbent a 270nm (Osawaetal ., 2007 ;Elleuchet al., 2007).

Les absorptivités spéecifiques obtenues pour les différentes huiles a 232nm étaient
presque similaires. La plus grande absorptivité spécifique a 270 nm a été obtenue par | huile
de sésame non torréfié suivit par I’ huile d olive et puis |” huile de sésame torréfi€.Bor chaniet
al. (2010) ont rapporté des absorptivités spécifiques de 2,90 et 1,0 a 232 et 270 nm,
respectivement ; pour I’ huile de sésame non torréfié extraite par I'hexane pendant une nuit.

Le stockage de I'huile au dela de 65°C augmente |’ absorptivité spécifique. La
température éevée pendant la torréfaction et de chauffage pendant I'extraction par soxhlet
conduit a I’augmentation des composés primaires et secondaires d'oxydation dans I'huile ce
qui conduit al’augmentation de |’ absorptivités a 232 et 270 nm.

11.2.2. Indices chimiques
[1.2.2.1. Indice de peroxyde

L’indice de peroxyde est une mesure qui renseigne sur |’ éat de fraicheur d' une huile

alimentaire, il permet d'apprécier le degré d'oxydation des acides gras insaturés contenus dans

celle-ci. Plusl'indice est élevé, plus lamatiere grasse est oxydee.
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Les résultats de la variation des indices de peroxyde pour les trois échantillons

étudiés sont illustrés dans lafigure 25.
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Figure 25 : Indice de peroxyde des huiles étudiées.

Les valeurs suivies de la méme | ettre ne sont pas significativement différentes (p>0.05).

L’ atération chimique des huiles est provoquée par |’ oxydation de I’air qui se traduit
par laformation de peroxydes (Afnor, 1988).

C'est I'huile d'olive qui a enregistré I’indice de peroxyde le plus grand (p<0.05), ce

qui indique que cette huile a subit une oxydation pendant le stockage. Ce résultat est supérieur
acelui de Zeganeet al. (2015) pour | huile d olive extravierge.
Dans nos conditions expérimentales la torréfaction n'as pas influencé ce paramétre.Les
indices de peroxydes obtenus dans notre éude sont 8,9 et 8,4 meq d O./Kg de I’ huile pour
I"huile de sésame non torréfié et torréfié, respectivement, ces résultats sont supérieurs a ceux
rapportés par Dim (2013).

Hassan(2013) a trouvé aussi que I’indice de peroxyde de | huile non torréfié était
plus élevé que celle de I’ huile torréfié. Cela peut sexpliquer par lefaible taux de I’humidité
dans les graines de sésame torréfiées car la présence d'humidité peut induire |’ oxydation de
I"huile de sésame. Cela peut aussi étre di a une meilleure libération des antioxydants des
graines de sésame torréfiées qui protégent I'oxydation de I'huile. Le sésamole, un antioxydant
puissant, a é&é détecté en grande quantité dans I'huile de sésame torréfié (Fukudaet al.,
1981).En comparent les résultats des |’ huiles de sésame avec celui de I’ huile d’ olive qui est
de 13,5 méq d'O2/Kg, en peut déduire que notre huile d’olive est oxydée par rapport
auxautres huiles, Cela est probablement di aux conditions d’ extraction qui sont différentes, la

durée de conservation et la nature des acides gras constitutifs.
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L’ oxydabilité d'une huile dépend en grande partie de la nature des acides gras
constitutifs. Plus une huile est riche en acides gras insaturés, plus elle devient sensible a
I'oxydation. Cette réaction serait favorisée par I'air, la lumiére et la chaleur. Le processus
d’ oxydation d’une huile est suivi par la détermination de I'indice de peroxyde. La matiere
grasse s dtere, phénomene chimique mettant en ceuvre des mécanismes réactionnels trés
différents aboutissant au rancissement oxydatifs ou hydrolytiques (Rahmani, 2007).

I1.2.2.2. Indiced’iode

L’indice d'iode nous renseigne sur le degré d'insaturation des acides gras contenus

dans une huile donnée ; plus une huile est insaturée plus son indice d’iode est élevé.

Les résultats des moyennes de I’indice d’iode pour les trois huiles étudiées sont montré dans

a
I b
HST HO

Figure 26: Indice d'iode des I’ huiles étudiées.
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Les valeurs suivies de la méme | ettre ne sont pas significativement différentes (p>0.05).

L'indice d'iode de I'huile de sésame non torréfié et non torréfié est de 111 g de
1,/100g et 109 g de 1,/100g, respectivement. La torréfaction na pas donc influencé ce
parameétre (p>0.05). Ces résultats sont similaires a ceux rapportés par Abou-Gharbiaet a.l
(1997) pour une variété égyptienne. La norme établie par CODEX (1999) se situe entre 104
et 120 g de1,/100g pour I'huile de sésame.

L’ huile d olive présente un indice d’'iode (88,7 g de 1,/100g) inferieur a celui de
I"huile de sésame ce qui indique qu’elle contient moins d’ acides gras insaturés.  Autrement
dit, I'indice d’'iode des huiles de sésame non torréfié et torréfié indique que ces derniéres sont
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fortement insaturées, il suggere quiils contiennent des niveaux élevés d'acide oléique et
d’ acide linoléque(Elleuchet al., 2007).

I1.2.2.3. Indiced’acide

L'indice d'acide (I5) d'unlipideest la mass de (KOH), exprimée en milligrammes,
nécessaire pour neutraliser les acides gras libres contenus dans un gramme d huile. Ce
parametre permet donc de juger leur état de détérioration. La libération des acides gras est

due al'activité enzymatique dans les échantillons (Asghar et al., 2014).

Cet indice, contrairement a l'indice de saponification, est déterminé a froid. Les

résultats obtenus pour ce parameétre sont présentés dans la figure 27.
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Figure 27: Indice d acide des |’ huiles éudiées.
Les valeurs suivies de la méme lettre ne sont pas significativement différentes (p>0.05).

La figure 27 montre que c’est |I"huile d’olive qui manifeste plus d' acidité et ¢’ est
I”huile de sésame torréfié qui a manifesté moins d acidité, donc la torréfaction des graines a

réduit lalibération ou |’ hydrolyse des acides gras par inhibition de I’ activité enzymatique.

Nos résultats pour les deux huiles de sésame sont identiques a ceux rapportés par
Borchaniet al.(2010). L’ acidité élevée dans I'huile d’olive peut étre attribuée a I’ éat de
maturité avancé du fruit de I’ olivier et/ou au stockage prolongé et inadéquat avant trituration.
Les olives peuvent subir dans ce cas des Iésions qui peuvent engendrer des contaminations de

I”huile méme si |" huile est stockée dans de bonnes conditions (L edroleet al., 2010).

[1.2.2.4. Indice de saponification
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L’indice de saponification nous permet de déterminer le caractére des acides gras
contenus dans une huile. 1l est également considéré comme une mesure de la masse
moléculaire moyenne ou longueur de chaine des acides gras présents dans |” huile. La quantité
de KOH utilisée dépond de la masse molaire des acides gras. Plus cette derniere est élevée,
plus l'indice de saponification est faible : il est donc une mesure indirecte de la masse molaire

des acides gras.

Les résultats de variation des moyennes des indices de saponification des échantillons

étudiés sont illustrés dans lafigure 28.
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Figure 28:1ndice de saponification des huiles étudiées.

Les valeurs suivies de la méme | ettre ne sont pas significativement différentes (p>0.05).

Les indices de saponification des échantillons analysés se trouvent dans I’intervalle
des valeurs fixées par la norme Codex (2001) pour I” huile de sésame (186 a 195mg de KOH /
0) et le CAQCE pour I’huile d’ olive (184 =196 mg KOH / g MG).

Nos résultats sontaussi en accord avec ceux d'Andraoset al. (1950), Borchani
(2010), et Dim (2013).

L’indice de saponification d'un corps gras est d'autant plus élevé que la chaine
carbonée des acides gras est courte. On note que I’indice de saponification de | huile d olive
est inferieur acelui des deux huiles de sésame; ce qui indique que les chaines carbonées des

acides gras de I’ huile d’ olive sont plus longues que celle del” huile de sésame.

I1.3.Dosage des antioxydants
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11.3.1. Les composés phénoliques

Les polyphénols sont les métabolites secondaires les plus répandus dans le regne
végétale (Bahorun, 1997) et ce sont les antioxydants les plus abondants dans notre
alimentation (Orzechowskiet al.,2002). Les hienfaits des composés phénoliques suggérent
des effet bénéfiques variés sur la santé de I’'Homme : activité antioxydante, anti-
inflammatoire, antibactérienne, effet cardio-protecteur et neuro-protecteur (Selma et
al.,2009). Ces effets ont été corrélés avec leur capacité a céder des éectrons ou des protons
empéchant ainsi la propagation de la chaines d’ oxydation des molécules aintérét biologique
comme les lipides et les protéines (Wereet al., 2006).

Les résultats des dosages des polyphénols totaux solubles dans les trois huiles étudiées
sont illustrés dans lafigure 29.
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Figure 29 : Teneur en composes phénoliques des huiles étudiées.

Les valeurs suivies de |la méme lettre ne sont pas significativement différentes (p>0.05).

C'est I'huile d’ olive qui enregistre la plus grande teneur en composés phénoliques et
en paralée I'huile de sésame non torréfié a enregistré la plus faible valeur. Nos résultats
pour | huile de sésame sont supérieurs aceux de Borchaniet al. (2010). Ce dernier aindiqué
gue I'huile de sésame brute obtenue dans les mémes conditions que nous avons utilisé
renferme 14,21 mg de polyphénols/ kg d’ huile.

La torréfaction a permis d’augmenter la teneur en polyphénols totaux solubles dans |’ huile

suit al’ effet delachaleur qui favorise lalibération de ces composes.
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11.3.2. Dosage des flavonoides et flavonols
Les résultats des dosages des flavonoides et flavonols dans les trois huiles étudiés sont

illustrés dans lafigure 30.
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Figure 30: Teneur en flavonoides et flavonols des huiles étudiés.
Les valeurs suivies de la méme | ettre ne sont pas significativement différentes (p>0.05).

L’ huile d'olive est la plus riche en flavonoides et flavonols. Ces résultats sont plus
élevés que ceux obtenue parLaincer et al. (2016). La torréfaction des graines de sésame a

aussi favorisé I’ extraction de ces composés.

11.3.3. Dosage des car oténoides

Les résultats des dosages des caroténoides dans les trois huiles sont illustrés dans la
figure 31, L"huile d olive est plus riche en caroténoides que les deux autres huiles (p<0.05),

elle renferme 34 % de plus en caroténoides que I huile de sésame.

La torréfaction affect significativement (p<0.05) la teneur en caroténoides, elle a
permis de réduire 59,85 % de ces composés dans I’ huile de sésame. En effet, plusieurs études
ont montré que ces molécules sont tres sensibles ala chaleur car elles se dégradent rapidement
au de-la de 100°C. Amaral et al .(2006) ont constaté que la torréfaction diminue les teneurs

en caroténoides et tocophérols dans |’ huile de noi settes.
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Figure 31: Teneur en caroténoides des huiles étudiés.

Les valeurs suivies de la méme | ettre ne sont pas significativement différentes (p>0.05).

Les caroténoides sont sensibles al'isomérisation et al'oxydation durant le traitement
thermique comme la torréfaction, les conségquences pratiques étant la perte de couleur et
d activité biologique et la formation de composés volatils, I'oxydation dépend de la présence
d'oxygene, de métaux, d'enzymes, de lipides insaturés, de pro-oxydants et lalumiere
(Rodriguez-Amaya, 1991).

I1.4. Activité antioxydante des extraits des huiles
[1.4. 1. Pouvoir antiradicalaire
Le pouvoir antiradicalaire des extrait des trois huiles étudiés en utilisent le test du DPPH

est représenté dans la figure 32.
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Figure 32 : Pouvoir antiradicalaire des extraits des huiles étudiés

Les valeurs suivies de la méme | ettre ne sont pas significativement différentes (p>0.05).

o
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L’ activité antioxydante des extraits des trois huiles a été testée en utilisant le test de
I"inhibition du radical DPPH (figure32). L’analyse statistique a révélé que c'est |’ extrait de
I”huile de sésame torréfié qui a manifesté le plus grand pouvoir antiradicalaire ; il s'est avéré

deux fois plus efficace dans I’ inhibition de ce radical.

Fukuda et ces collaborateurs (1994) ont rapportés que I’ activité antioxydante de
I”huile de sésame torréfié est supérieure a celle non torréfié et cela est du da quantité élevée
de sésamol eproduite sous I’ effet de la décomposition de la sésamoline, réaction favorisée par

lachaleur (180°C). Ce lignane produit contribue ala stabilité de cette huile.

Sachant que I'huile d'olive est plus riche en antioxydant (phénols totaux,
flavonoides, flavonols et caroténoides) on peut déduire que les antioxydants présents en faible

guantité dans|” huile de sésame sont plus efficaces dans e piégeage du radicale DPPH.

I1.4. 1. Pouvoir réducteur
Les résultats du pouvoir réducteur des extraits les trois huiles étudiées sont illustrés

danslafigure 33.
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Figure 33: Pouvoir réducteur des extraits des huiles étudi ées.

Les valeurs suivies de la méme | ettre ne sont pas significativement différentes (p>0.05).

La capacité de réduction du fer de I'huile de sésame torréfié pourrait résulter de

I’ effet synergique du al’ association de plusieurs facteurs tels que le sésamole produit a partir
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de la sésamolingle tocophérol, la sésamine et les produits de la torréfaction comme la
mélanoidine(Fukudaet al., 1996; Koizumiet al., 1996).

La stabilité a I'oxydation de I'huile de sésame est supérieure a celle des autreshuiles
végétales, méme s elle contient prés de 85% dacides gras insaturés. Cette stabilité
remarguable est due a la présence d'une grande quantité d'antioxydants endogenes a faible
poids moléculaire (lignanes liposolubles) tel que la sésamine, la sésamoline, lesésamole et les
tocophérols(Sadeghiet al., 2009).




Conclusion

Conclusion

La graine de sésame, mondialement reconnue pour ses propriétés biologiques intéressantes
(médicinales et nutritionnelles) a attiré I'attention de nombreux scientifiques. Elle produit une
huile d' une excellente qualité nutritionnelle qui contient une gamme vaste et diversifiée de
composeés bioactifs comme les caroténoides, les flavonoides et les flavonols.
Latorréfaction des graines a permisde:
» Reéduire le taux dhumidité de I'huile et ainsi réduire les risques d altération
enzymatique et non enzymatique favorisé par I’ oxygene, la chaleur et lalumiére.
> Augmenter |’ activité antioxydante de | huile par libération du sésamole qui est produit
lors de I’ hydrolyse de la sésamoline
» Augmenter le rendement en huile

» Amédiorele gout et les caractéristiques organol eptiques de |’ huile.

A la lumiere des résultats obtenus (caractérisation physico chimique) pour I'huile de
sésame, nous recommandons cette huile extraite au laboratoire son incorporation dans la
préparation des aliments (margarine et huile de friture) ou en faire usage dans les applications
pharmaceutique ou cosmétique car ses propriétés se situent dans les valeurs standards des

autres huiles utilisées a ces effets.

Ce travail a pour but d' évauer la quaité de I'huile de graine de sésame puis la
comparer acelledel’huile d olive, cette comparaison nous a permis de conclure que :

» Les deux huiles sont conformes aux normes internationales et ont des
caractéristiques physico-chimiques (densité ; absorptivités spécifiques; indice
de réfraction) proches.

» L’huile d'olive est plus riche en composes bioactifs (phénols totaux soluble
caroténoides, les flavonoides et les flavonols) mais I’ activité antioxydante de
I"huile de sésame est supérieur a celle de I’ huile d'olive cela veut dire que les
antioxydants de sésame sont plus efficace que ceux de I'olivier et que I’ huile
de sésame est plus stable a I’oxydation, du a la présence d’ antioxydant

endogenes puissant (sésamole, sésamoline et sésamine)

¢



Conclusion

Cetravail est certainement appelé a étre approfondi puisque de nombreux points restent a

élucider dont par exemple:

> Identifier les acides gras qui composent les deux huiles et |es composées
bioactifs responsabl es de |a stabilité oxydative des deux especes.

» Effectuer des analyses sensoriels qui comparent les deux huiles.

o
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Annexesl : Les courbes standard des antioxydants
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Figure a: Courbe standard des caroténoides

Absorbance a 420nm

1,2

0,8
0,6
0,4
0,2

y=60.42 x
R?=0.997

0 0,002 0,004 0,006 0,008 0,01 0,012

Quercétine( pg/ml)

Figureb : Courbe standard des flavonoides & flavonoles.

Absorbance a 760nm

1,5
1
0,5

0

y= 5.589 x
R2=0.997

/
—

0 0,002 0,004 0,006 0,008 0,01 0,012

Acide gallique ( mg/ml)

Figure c: Courbe standard des Compose phynolique.
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Annexe 2 : Centre agérienne de contréle de qualité et emballage (CAQCE).
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Annexe 3: CODEX STAN 210-1999.



Résumé

Le but de ce présent travail est I'étude des paramétres physicochimiques,
phytochimiques et I’ évaluation de I’ activité antioxydante de I’ huile de sésame. L’extraction
del’huile aétéréalisée, par le soxhlet, a partir des grains de sésame torréfiés et non torréfies.
L es résultats obtenus sont comparés a ceux de I’ huile d’ olive. Les indices de qualité des huiles
extraites (densité, absorptivité spécifique, indice de réfraction, indice de peroxyde, indice
d acidité, indice d'iode) sont conformes aux normes internationales. Il s' est avéré que I’ huile
d’olive est plus riche en composées bioactifs, mais avec une activité antioxydante moins
efficace que celle de |’ huile de sésame, ce qui nous renseigne sur la stabilité de cette derniere.
De part ses caractéristiques physicochimiques et ses propriétés antioxydantes trés
intéressantes, I'huile de sésame peut étre  utiliste  dans I'industrie aimentaire,

pharmaceutique et cosmétique.

Abstract

The purpose of the present study is the evaluation of the physicochemical,
phytochemical parameters and the evaluation of the antioxidant activity of sesame oil. The
extraction of the oil was performed by soxhlet apparatus, from roasted and unroasted sesame
seeds. The obtained results are compared with those of the olive oil. The quality indices of the
extracted oils density, specific absorptivity, refractive index, peroxide index,acid index, iodine
index) are in accordance with international standards. It turned out that olive oil is more richer
in bioactive compounds, but with less effective antioxidant activity than sesame oil, which
reflects the stability of the latter. Due to its very interesting physicochemica characteristics
and antioxidant properties, sesame oil can be used in food, pharmaceutical and cosmetic

industries.
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