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Introduction

Les huiles végétales constituent une denrée irremplaçable dont la consommation augmente pour

cause de croissance démographique mondiale. Cette demande accrue d’huiles végétales, pour

des applications tant industrielles qu’alimentaires, met en lumière un besoin d’optimisation des

procédés actuels de production. Comme pour tous procédés industriels ayant à faire face à cette

problématique, leur amélioration est orientée vers une augmentation du rendement d’extraction,

de la qualité des produits obtenus ainsi que vers la diminution des coûts de production.

L’huile d’olive est considérée comme une source importante de lipides spécialement dans la

région méditerranéenne, sa richesse en acides gras insaturés la rend susceptible à l’oxydation

durant le stockage (Lesage-Meessen, 2001). elle a une grande résistance à l’oxydation, cela est

dû à sa composition : présence des phénols. L’oxydation des huiles modifie leurs propriétés

organoleptiques (couleur, odeur et goût), leur durée de conservation et leur qualité nutritionnelle

(Iqbal et Bhauger, 2007). Cependant, pour améliorer la résistance à l’oxydation et les

problèmes liés à la stabilité oxydative de l’huile, différentes méthodes sont utilisées. Parmi elles

l’incorporation d’antioxydants naturels. Des antioxydants synthétiques tels que le

butylhydroxytoluéne  (BHT), le butylhydroxyanisole (BHA) et l’α-tocophérol synthétique sont 

utilisés comme additifs alimentaires. Toutefois, des études récentes ont révélé la toxicité de ces

additifs, les risques qu’ils présentent sur la santé et leur effet cancérigène (Prior, 2004). Compte

tenu de ces effets, un grand intérêt est accordé pour les antioxydants naturels qui sont supposés

être plus sains (Yanisheliev et Marinova, 2001).

Les composés phénoliques sont les antioxydants naturels les plus importants qui se trouvent

dans les différentes parties des plantes (fruit, feuilles, pelures, graines…). Ils possèdent une

structure chimique ayant une capacité de piéger les radicaux libres, réagir comme donneurs

d’électrons ou de protons et chélater des ions métalliques (Rice-Evans et al., 1997).

C’est dans ce sens que s’inscrit notre étude dont l’objectif est le suivi de l’effet d’un corps gras

sur la stabilité oxydative de l’huile d’olive. Cette étude est constituée de trois parties :

Partie I : synthèse bibliographique sur l’huile d’olive et l’huile de lin.

Partie II : partie expérimentale porte sur Les méthodes d’analyses classiques utilisées dans ce

travail, la préparation des échantillons et l’instrumentation utilisés sont décrites.
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Partie III: résultats et discutions.

Une conclusion



Chapitre I

Généralités sur l’huile
d’olive
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I. généralités sur l’olivier

Olea europaea est une variété domestiquée de l'oléastre, plante endémique de la zone

méditerranéenne connue depuis 50 000 ans, arrivée d’Asie en passant par la Grèce antique et le

moyen-orient (Syrie, Ougarit, Palestine) (Fouin et Sarfati, 2002), son origine semble être le

croissant fertile (Chevalier, 1948). Sa culture a connu une expansion à travers la méditerranée

depuis 1200 à 500 ans avant JC au gré des civilisations et des conquêtes. Aujourd’hui, l’olivier

est massivement cultivé sur tout le pourtour méditerranéen ainsi qu’en Amérique du Nord [1].

L’olivier est un arbre de la famille des oléacées. Il possède un tronc court, Gros et tordu

et parfois tortueux, et une tête large pourvue de branches hautes de 4 ou 5 mètres.

Ses feuilles sont opposées, persistantes et coriaces entières et d’une forme elliptique très étroites

et pointues. Elles sont vertes et brillantes par la gerbe, blanches âtres par l’envers. Les fleurs

sont blanches et très petites et elles se présentent comme des grappes axillaires.

Son fruit, l’olive, est une drupe de forme ovoïde de 2 à 4 cm de longueur, selon les variétés, de

couleur verte jaunâtre, qui devient violet à la maturité. Sa saveur est amère [2].

I.1 Définition de l’huile d’olive

L’huile d’olive est l’huile provenant uniquement du fruit de l’olivier (Olea europaea L.)

à l’exclusion des huiles obtenues par solvant ou par des procèdes de ré-estérification et

de tout mélange avec des huiles d’autre nature [3].

I.2 Classification de l’huile d’olive

La mesure de l’acidité, de l’indice de peroxyde, de l’absorbance dans l’UV de l’huile,

ainsi que les caractéristiques organoleptiques caractérisent la catégorie d’appartenance de

l’huile d’olive [4]. Les différentes catégories d’huile d’olive ainsi que les limites des critères de

qualité établies par le [3].

I.3 Production de l’huile d’olive

La production de l’huile d’olive se concentre principalement dans les pays du pourtour

méditerranéen. Pour la compagne 2016/ 2017, la production mondiale est estimée à 2 538 000

tonnes[5]. L’Algérie est considérée comme un producteur de l’huile d’olive au niveau mondial.

Elle est Classée en 9éme position avec une production de 74000 tonnes soit 2,73% de la

production mondiale (A.F.I.D.O.L, 2016).
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Les principaux pays producteurs de l’huile d’olive sont représentés dans la figure 1 :

Figure1:Principaux pays producteurs d'huile d'olive pour la compagne

2016/2017(A.F.I.D.O.L, 2016).

Pour la compagne 2016/2017, la willaya de Bejaia est classée première en matière de production

de l’huile d’olive en Algérie, sa production est estimée à 181 363 hl avec un rendement de de

18,3L/quintal [6].

La composition chimique de l’huile d’olive dépend largement de la variété du fruit, des

conditions agronomiques, du degré de maturité des olives, des procédés d’extraction et des

conditions de stockage [7].

I.4 composition de l’huile d’olive

Les constituants de l’huile d’olive sont souvent classés en deux catégories : la fraction

saponifiable constituée d’acides gras et de leurs dérivés, et la fraction insaponifiable qui

comprend les stérols, les alcools aliphatiques, les pigments, les hydrocarbures, les composés

aromatiques, les tocophérols et les composés phénoliques [8].

I.4.1 la fraction saponifiable

I.4.1.1 les glycérides

L’huile d’olive est constituée de 98 à 99% de triglycérides, de 2 à 3% de diglycérides et

de 0,1 à 0,25% de monoglycérides (Velasco et Dobarganes, 2002). Les huiles d'olive sont
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constituées d'une vingtaine de triglycérides dont cinq sont majoritaires, qui sont représentés

dans le tableau 1.

I.4.1.2 acides gras

Le principal acide gras de l’huile est l’acide oléique (55 à 83 %), les deux autres acides

importants sont l’acide palmitique (7,5 à 20 %) et l’acide linoléique (3,5 à 21 %). Cependant,

l’huile d’olive est pauvre en acides gras saturés comparativement à certaines graisses

alimentaires [9].

I.4.2 Fraction insaponifiable

I.4.2.1 Tocophérols

Les tocophérols sont reconnus pour leur double action bénéfique. En effet, ils ont tout

d’abord l’atout d’être une vitamine liposoluble (vitamine E), également ils présentent une forte

activité antioxydante en raison de leur contribution à la stabilité oxydative et à la qualité

nutritionnelle [10].

L’alpha-tocophérol représente 90% de la totalité des tocophérols, mais on trouve

également beta et gamma tocophérols, alors que le delta tocophérol n’est présent qu’à l’état de

traces [11].

I.4.2.2 Composition phénoliques

L’huile d’olive renferme plus de 30 composés phénoliques [12]. L’hydroxytyrosol et

l’oleuropéine sont les principaux composés phénoliques exerçant une activité antioxydante

[13], tandis que les acides phénoliques, les alcools phénoliques, les hydroxy-isochromans et

les flavonoides constituent la fraction mineure des composés phénoliques de l’huile d’olive

vierge [14]. Ces composés phénoliques confèrent d’une part une grande stabilité oxydative

à l’huile durant le stockage [15], et d’autre part, contribuent fortement au goût piquant, à

l’astringence et à l’amertume des huiles [16].

I.4.2.3 les pigments

• Chlorophylles

Les chlorophylles sont présentes dans l’huile d’olive fraîche avec un taux de 1 à 20 mg/Kg,

dont 40 à 80% sont des phéophytines [17]. Ce sont les chlorophylles et les phéophytines qui

sont essentiellement responsables de la couleur caractéristique de l’huile d’olive [18].
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• Caroténoides

Les caroténoïdes sont des composés liposolubles associés à la fraction lipidique de l’huile

d’olive, son taux est très variable, allant de 1,15 à 6.22 mg/kg [19].

Le  pigment  caroténoïde  le  plus  retrouvé  dans  l’huile  d’olive  est  le  β-carotène (Provitamine 

A) [20], qui présente une action vitaminique et antioxydante [21].

I.5 caractéristique physico-chimique de l’huile d’olive

Le Conseil Oléicol International (COI, 1990) et le règlement de la Commission

Européene (CE 2568/91, 1991) ont défini la qualité d'huile d'olive, basée sur les

paramètres qui incluent le pourcentage d'acide gras libre, la teneur en indice de peroxyde,

le coefficient de l’extinction spécifique K232 et K270, ainsi que les caractéristiques

sensoriels. Par ailleurs, plusieurs auteurs ont proposé d’inclure les phénols comme un bon

indicateur de qualité d'huile d'olive [22].

Les normes du Codex Alimentarius (1993) ont établi des critères complémentaires

de qualité des différentes catégories d’huile d’olive. Elles incluent des limites suggérées

pour les substances volatiles, les impuretés insolubles, les insaponifiables, les oligo-

métaux, la densité et l'indice de réfraction. Quant au règlement de la CE, il est plus

spécifique au sujet de l'évaluation sensorielle [23]. (Tableau 01).

Tableau 1 : Critères de qualité des différentes catégories d’huile d’olive selon les normes du

codex Alimentarius [24].

Types De

L’huile

d’olive

Acidité

%

Indice de
Peroxyde

méquiv.O2/Kg

max

Matières
volatiles
(% m/m)

max

Impuretés
insolubles
(% m/m)

max

Absorbance
Uv

K270
(K1%1cm)

Fer

(mg/kg)

cuivre

(mg/kg)

Extra
vierge

≤ 0.8  ≤ 20  0.2 %  0.1%  ≤ 0.25  5  0.4  

Vierge  ≤ 2  ≤ 20  0.2%  0.1%  ≤ 0.25  5  0.4  

Vierge

Courante

≤ 3.3  ≤ 20  0.2%  0.1%  ≤ 0.3  5  0.4  

Raffinée ≤ 0.3  ≤ 5  0.1%  0.05%  ≤ 1.10  5  0.4  

Huile de

grignon

d’olive

≤ 1.5  ≤ 15  0.1%  0.05%  ≤ 1.70  5  0.4  
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I.6 Intérêt diététique et nutritionnel de l’huile d’olive

L’huile d’olive a un impact sur le plan nutritionnel par sa composition en un acide

gras mono-insaturé (l’acide oléique) et de composants mineurs qui sont à des teneurs plus

élevées dans une huile vierge. La forte teneur de l’huile d’olive en acide oléique constitue

un réel atout d’un point de vue intérêt nutritionnel. Les auteurs [25]. Ont montré qu’un

régime riche en acides gras mono-insaturés, réduisait le cholestérol total et le cholestérol

des lipoprotéines de basse densité , sans affecter le cholestérol des lipoprotéines de haute

densité (HDL).

L’utilisation de l’huile d’olive en médecine date depuis l’ancien temps, Les acides gras

mono-insaturés ont une influence sur le métabolisme des lipoprotéines de haute densité qui

ont un effet protecteur contre l’athérosclérose. En effet, ces lipoprotéines sont impliquées

dans la captation du cholestérol cellulaire.

Les propriétés digestives de l’huile d’olive ont conduit à son utilisation dans le traitement

des troubles gastriques, biliaires, et de la constipation. La motricité gastrique est stimulée

par les acides gras mono-insaturés comparativement aux acides gras saturés : En fait, les

principaux effets digestifs de l’huile d’olive portent sur le fonctionnement biliaire :

stimulation de la sécrétion hépatique de la bile par le foie (cholérétique) et des propriétés

cholagogue (stimule la vésicule biliaire à se contracter et à se déverser dans le duodénum.

[26].

De par sa teneur élevée en acide oléique, l’huile d’olive semble être selon

(Charbonier et Richard, 1996), la mieux tolérée par l’estomac, elle diminue la pression

du sphincter inférieur de l’œsophage et s’élimine le plus rapidement de l’estomac, c’est

donc la matière grasse qui entraine le moins de phénomènes de reflux gastro- œsophagien

et de stase gastrique. Ces auteurs ont montré que l’absorption de l’huile d'olive abaisse

considérablement l’acidité gastrique, c’est également un laxatif doux, et présente donc

des effets bénéfiques sur les gastrites hyper chlorhydrique et les ulcères gastroduodénaux.

Des études épidémiologiques [27], ont montré que l’alimentation méditerranéenne

traditionnelle, dans laquelle l’huile d’olive a une place importante, jouait un rôle majeur

dans la prévention des facteurs de risques des maladies cardiovasculaires, telles que

dyslipidémies, hypertension et diabète.
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L’huile d’olive joue aussi un grand rôle dans la prévention et le ralentissement de

l’apparition du diabète sucré. La consommation d'huile d'olive prévient la résistance à

l'insuline et ses éventuelles conséquences négatives [28].

On a mis en évidence la présence dans l’huile d’olive vierge d’agents naturels qui

auraient un rôle anti-inflammatoire sur l’organisme [29].

Différentes études épidémiologiques ont également permis de démontrer que l'huile

d'olive a un effet protecteur contre certains types de tumeurs malignes (sein, prostate,

,endomètre, tractus digestif, etc.) [30].

La consommation d'huile d'olive protège les individus contre la détérioration des

fonctions cognitives provoquée par le vieillissement et contre la perte de mémoire liée à

l'âge [31]. Par ailleurs, l’huile d’olive joue un rôle important dans l’augmentation de

l’espérance de vie à cause de sa richesse en vitamine E qui joue un rôle biologique positif.

L’huile d’olive est aussi très conseillée pour la friture à cause de sa composition en

acides gras mono insaturés qui la rendent plus résistante à la chaleur. C'est pourquoi elle

peut être réutilisée pour la friture sans subir d'hydrogénation ou d'isomérisation, processus

qui annulent les effets positifs sur le métabolisme des lipides. C'est l'huile la plus légère

et la plus savoureuse pour la friture des aliments [32].

Certains chercheurs ont montrés que l’huile d’olive a aussi des bienfaits sur la

tension artérielle et indiquent que l'emploi de l'huile d'olive permet de réduire les doses

quotidiennes d’antihypertenseurs, probablement en raison des niveaux supérieurs d'oxyde

nitrique favorisés par les polyphénols de l'huile d'olive [33].

I.7 Enrichissement de l’huile d’olive

Plusieurs études ont été faites dans le but de l’amélioration de la qualité de l’huile d’olive, qui

basées sur l’optimisation du processus de l’extraction de l’huile d’olive ou sur l’enrichissement

post – production (Dairi, 2014).

I.7.1 Enrichissement endogène

Plusieurs études ont été faites dans le but de l’amélioration de la qualité de l’huile d’olive, qui

basé sur l’optimisation du processus de l’extraction de l’huile d’olive ou sur l’enrichissement

post – production (Dairi, 2014). L’huile d’olive vierge est exclusivement extraite de l’olive aux

moyens de techniques mécaniques comprenant des étapes de broyage et de malaxage et
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d’extractions. Chacune de ces opérations technologiques outre les caractéristiques des olives,

affecte la qualité du produit [34]. En effet, plusieurs études sont portées sur le développement

de nouvelles technologies et stratégies pour améliorer la qualité nutritionnelle et organoleptique

Irrigation avec de l’eau saline [35] , amélioration des étapes de malaxage qui est basé sur la

température et le temps [34], l’extraction assisté par ultrasons qui consiste à traiter la pâte

d’olive avant l’étape de malaxage [36].

I.7.2 enrichissement exogène

Il existe trois étapes alternatives pour l’enrichissement de l’huile avec des composés

extraits à partir de plantes :

• Extraction liquide-liquide : Dans laquelle l’huile est mise en contact avec un extrait

alcoolique des composés phénoliques, ces derniers sont transférés dans la phase

huileuse en fonction de leur facteur de distribution, la phase alcoolique est enlevée par

centrifugation [37].

• Extraction solide liquide : Dans laquelle l’extrait phénolique sec est purifié, la pâte

obtenue est partiellement dissoute dans l’huile en fonction de la solubilité des composés

de la pâte dans la phase huileuse [37].

• Combinaison des deux procédés : dans laquelle l’extrait alcoolique et l’huile sont mis

en contact et les deux phases sont mises dans un rotavapeur pour enlever l’éthanol.Ces

dernières peuvent être améliorées par l’utilisation des méthodes technologiques comme

ultrasons pour faciliter la procédure et une meilleure dissolution de l’extrait de plante

[37].



3
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II.1 définition le lin

La culture du lin est l’une des plus anciennes cultures utilitaires, les premières traces de son

utilisation datant de 8000 avant JC en Turquie (Van Zeiste, 1972). Sa dénomination Linum

usitatissinum, traduit du latin « lin le plus utile », fait référence à ses multiples utilisations.

Actuellement, le lin est utilisé dans les domaines de l’industrie textile (fibre), alimentaire

(graine et huile) et chimique (huile) [38].

La particularité de la graine de lin réside dans sa teneur en huile (de 35 à 45%) et dans le profil

en acide gras de son huile, à dominance d’acide alpha-linolénique (C18:3, 50 à 60%). La triple

insaturation de cet acide gras confère à l’huile une grande réactivité vis-à-vis de l’oxygène et

donc une forte siccativité. Cette propriété est intéressante pour des applications oléochimiques

[39]. Cependant dans le cadre d’une utilisation alimentaire, cette réactivité chimique induit

une dégradation organoleptique rapide de l’huile.

II.2 contexte socio-économique de lin

Le lin est une culture mineure au niveau mondial en terme de surface d’oléagineux cultivés

(moins de 1% des surfaces). La production mondiale de graines de lin en 2010 s’élève à 2

millions de tonnes, le Canada étant le principal producteur de graines (22% de la production

mondiale). Une partie des graines produites au Canada sont exportées vers l’Union

Européenne. Avec une production de 4 à 5% du tonnage mondial (80 000 à 100 000 t/an),

l’Union Européenne ne peut répondre qu’à 20% de ses besoins en graines et se trouve donc

fortement dépendante des importations [40].

La figure 2 : représente les tonnages mondiaux et européens d’huile de lin en 2010

(FAOSTAT, 2012). La majorité des graines importées en Europe (76% des importations) en

Europe sont utilisées en trituration, traitement qui a lieu principalement en Belgique et en

Allemagne (78% des huiles produites en Europe ; figure 2 ; [40]. Les graines de lin sont aussi

utilisées en alimentation humaine et animale (respectivement 5% et 19%). En France, de 75 à

95% des graines de lin produites sur le territoire sont utilisées en alimentation animale. Cette

tendance est expliquée par une demande nutritionnelle croissante en faveur d’aliments (œufs,

viande, lait) enrichis en oméga-3. En France, la filière Bleu Blanc-Cœur, se base sur cette

tendance pour adapter les pratiques agricoles via l’alimentation du bétail (p. ex. en graines de

lin). On peut également noter que le principal triturateur français de lin, l’huilerie COACHE
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(80), se fournit en graines exclusivement issues de l’importation pour des raisons de

compétitivité économique [41].

(A) (B)

Figure 2 : représentation mondiale (A) et européenne (B) d’huile de lin en 2010
(FAOSTAT,2012).

II.3 Propagation de l’huile de lin

L’huile de lin est une huile végétale extraite des graines d’une plante herbacée annuelle

membre du genre Linum dans la famille des Linaceae « Linum usitatissimum ». Elle est une des

plus hautement insaturés de toutes les huiles. Elle représente la plus riche source végétale

d’acide alpha linolénique (AAL ; C18:3 n-3), le précurseur des AGPI n-3. En effet, plusieurs

études ont souligné l’effet bénéfique de l’huile de lin qui contient peu d’acides gras saturés (9

%), une quantité modérée d’acides gras mono insaturés (18 %) et une teneur élevée d’acides

gras polyinsaturés (73 %) répartie en acide linoléique n-6 (près de 14.3%) et en acide alpha

linolénique n-3 (près de 58.7%) [42].
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L’huile de lin a des antécédents de consommation alimentaire en Europe et en Asie pour

ses bienfaits potentiels pour la santé, qui incluent des effets anticancéreux, une activité

antivirale et bactéricide, anti-inflammatoire et la réduction des risques athérogènes [43].

Troina et al. 2012). De plus, elle présente un grand intérêt en tant qu’agent potentiel

antiinflammatoire en raison de la capacité de l’ALA d’être converti en EPA chez les humains

et les animaux [44].

Il a été démontré, selon les études portées par [45], qu’une supplémentation de cette graine à

un régime alimentaire améliore le profil lipidique en diminuant la synthèse hépatique de LDL

et en augmentant celle de HDL avec, pour résultat une meilleure épuration du cholestérol

excédentaire. Selon ces auteurs l’huile de lin réduit les facteurs de risque liés aux maladies

cardiovasculaires.

En autre, l'huile de lin a démontré des effets bénéfiques remarquables dans la lutte contre le

stress oxydatif et les troubles métaboliques chez les rats diabétiques [46] ;

Jangale et al. 2016). En effet, il a été également démontré que l’huile de lin améliore le statut

oxydant/ antioxydant sérique et tissulaire chez les rats obèses au cours du vieillissement [47].

II.4 Composition chimique de l’huile de lin

II.4.1 Acides gras et triglycérides
La composition en acides gras est présentée dans le tableau 2 telle qu’on la trouve dans

la littérature rassemblant des origines différentes (Europe, Canada), ce qui a pour effet d’élargir

les fourchettes de valeurs. Le tableau 2 présente des résultats correspondant à des

approvisionnements plus resserrés conduisant à une moindre variabilité des compositions. La

provenance a un impact significatif sur la teneur en acide alphalinolénique.

Étant donné la proportion importante d’acide alphalinolénique de l’huile de lin, la

composition de ses triglycérides montre une quantité prépondérante de trilinolénine (LnLnLn

: 24 %).

En termes de structure des triglycérides, le tableau 3 indique la répartition des acides

gras de l’huile de lin entre les positions interne (sn-2) et externes (sn-1 & 3) de ses composés ,

Donc on aura composition en triglycérides de l’huile de lin. (a) 6 échantillons d’origines

différentes, approvisionnements Europe – Résultats ITERG. (b) Résultat littérature : Gunstone

FD, Padley FB, 1965, JAOCS 42:957. Légende : P, palmitique; St, stéarique; O, oléique ; L,

linoléique ; Ln, α-linolénique. 
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Tableau 2 : Répartition (%) des acides gras en positions interne (sn-2) et externes (sn-1 & -

3) des triglycérides de l’huile de lin. (4 échantillons d’origines différentes,

approvisionnements Europe – résultats ITERG).

Triglycérides : en toute cohérence, cette répartition se fait pour un tiers en position interne et

pour deux tiers en positions externes.

II.4.2 Tocophérols, stérols

Les données sont réunies dans le tableau3 [48] ; d’autres auteurs ont repris ou publié

des résultats similaires, compris dans les fourchettes indiquées [49].

L’huile de lin contient de 40 à 60 mg/100 g de tocophérols, quantité similaire à celle de

l’huile de noix mais inférieure à celles des huiles de colza et de soja; la forme gammatocophérol,

au potentiel protecteur antioxydant élevé, est pratiquement la seule forme présente (96–98%);

les formes alphaet delta-tocophérols étant de ce fait présentes en très faibles quantités.

Le teneur et composition en stérols de l’huile de lin sont comparables à celles de la

plupart des huiles végétales avec le beta-sitostérol majoritaire.

II.5 Caractéristiques physico-chimique de l’huile de lin
Extraite des graines du linum usitatissimum (Linacées), l'huile de lin est la plus utilisée

des huiles siccatives. Selon les régions et les conditions de culture, les graines ont des

caractéristiques différentes. Les modes de ramassage, de nettoyage, de trituration influent

beaucoup aussi sur le produit

obtenu. Les principales régions de culture du lin sont l’Europe (Allemagne, bassin du Danube,

Belgique), dont

Acides gras
Formule
simplifiée

Répartition (%) en

positions

interne (sn-

2)

externes (sn-1 & -3)

palmitique C16:0 1,0 99,0

stéarique C18:0 1,0 99,0

oléique C18:1 37,0–42,0 58,0–63,0

linoléique C18:2 47,0 53,0

α linolénique C18:3 31,0–34,0 66,0–68,0 
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l’huile est jaune paille foncé, de forte densité ; l’Argentine, dont l’huile est jaune paille et légère

; la Russie, dont l’huile est foncée,brun vert, avec un fort indice d’iode,et qui épaissit

rapidement au chauffage.

L’Amérique du Nord, dont l’huile est couleur paille et de densité élevée, l’Inde dont l’huile est

couleur paille ou paille claire.

Les données sont regroupées sur le tableau 03 , et 04 comme suivant :

Tableau 3 : les données techniques sur l’huile de lin.

unité valeur Méthode

analytique

Couleur Gardner MAX 4 Dosage

Couleur iode MAX 4 Dosage

acidité Mg KOH /g MAX 1 Dosage

Indice de réfraction N 20 D 1,4785- 1,4825 Mesure par

réfractomètre
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Tableau 4 : représentation les valeurs typiques de l’huile de lin.

Unité Valeur Méthode

analytique

Indice de

saponification

Mg KOH /g 188─195 Dosage 

Indice d’iode (wijs) 12g/100g Min 175 Dosage

Viscosité à 20° C      Dp a s 0.45─0.50 Dosage 

Densité à 20 C°       0.926─0.933 Dosage 

cendres % Max 0.02 Dosage

Matériaux volatiles % Max 0.10 Dosage

Insaponificabilité % Max 1.50 Dosage

II.6 la plante
Selon la classification botanique de Linné, le lin (Linum usitatissimum L.), espèce

annuelle herbacée, appartient au sous-embranchement des Angiospermes, et fait partie de

l'ordre des Linales, de la famille des Linaceae.

Les utilisations du lin ont conduit à la sélection de deux familles de lin : le lin fibre et

le lin oléagineux. La principale différence phénotypique entre les deux familles réside dans le

port de la plante. Contrairement au lin fibre, le lin oléagineux présente un taux de ramifications

des tiges plus important, ce qui conduit à une production plus élevée de graines. L’étude menée
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dans le cadre de ce mémoire concernant l’extraction d’huile de variétés commerciales de lin

oléagineux, seules les caractéristiques de celles-ci seront détaillées par la suite.

Les variétés commerciales de lin oléagineux sont différenciées en variétés de printemps

et d’hiver, pour une production végétale adaptée aux conditions climatiques (29 variétés de lin

de printemps contre 9 variétés de lin d’hiver sont inscrites au catalogue français de 2012 ; [50].

Les lignées d’hiver sont issues du croisement de lignées de printemps puis sélectionnées pour

leur tolérance aux basses températures. Le lin d’hiver est semé en septembre et le lin de

printemps en mars. Le lin d’hiver, présente un rendement en graine plus stable, car la variété

est plus tolérante au froid et moins sensible aux stress environnementaux. Les variétés

hivernales représentent actuellement 80% de la sole française [40].

L’évolution du plant de lin du bouton de fleur jusqu’à la capsule mature est présentée

figure 12 (photos 2 à 5). La période végétative, permettant la croissance des tiges et des feuilles

(photo 1), s'étend de 45 à 60 jours. Durant les 15 à 25 jours suivants, les boutons floraux

apparaissent à l’extrémité des tiges (photos 2 et 3). Les fleurs évoluent en capsules durant la

maturation (photo 4), qui se déroule sur les 30 à 40 jours suivants. Au terme de la maturation,

la plante est sèche et jaunie, les capsules contenant les graines sont récoltées. Chaque capsule

compte 5 loges, contenant au maximum 10 graines.

La culture du lin de printemps nécessite un climat tempéré et humide, ce qui explique la

localisation des trois principaux bassins de culture en France ; dans les régions Centre,

(1) (2) (3)

(4)

(5)

Figure 3 : Culture du lin en champs (photo 1) et évolution du plant de lin en

serre, du bouton de fleur à la capsule mature (photos 2 à 5) (photos UTC).
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OuestAtlantique et Picardie (respectivement 35%, 35% et 12% des surfaces de production en

2009 ; [40].

II.7 Les grains de lin

II.7.1 Structure et composition biochimique

La graine de lin est l’organe de reproduction de la plante. La conservation des graines

à l’état de dormance est permise par la teneur réduite des graines en eau (inférieure à 10%).

C’est une graine ex albuminée, c’est-à-dire que ses réserves (lipides et protéines) sont situées

dans l’amande (formée par deux cotylédons enveloppant l’embryon).

II.7.2 Morphologie et microstructure des graines de lin

La graine de lin a une forme ovale, aplatie et lisse. La graine présente un bec plus ou

moins recourbé à son extrémité (A, figure 4). Le tégument de la graine prend des couleurs

variant du jaune au marron (figure 4). Les dimensions des graines commerciales sont variables

: de 3,0 à 6,4 mm de longueur, 1,8 à 3,4 mm de largeur et 0,6 à 1,5 mm d’épaisseur en moyenne

[51]. Le poids de mille grains varie entre 5 et 10 g (Labalette et al. 2011). La variabilité de ce

poids est relative à la date et à la densité de semis, et rend compte de la bonne formation et

alimentation des graines [52].

Figure 4 : Gamme de couleurs des graines de lin (Dybing et Lay, 1981)

- La graine de lin possède une microstructure caractéristique (C, D et E, figure 5), chaque

tissu ayant une fonction physiologique propre. L’amande est protégée contre les

pathogènes et les contraintes mécaniques par le tégument. Celle-ci est composée du

spermoderme et de l’épiderme. Différentes assises cellulaires composent le tégument
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(en partant de l’intérieur vers l’extérieur, (Kadivar, 2001) (D et E, figure 1) une couche

de pigments, contenant les tanins responsables de la couleur de la graine (du jaune au

marron) (endosperme).

- Deux assises cellulaires de fibres (longitudinales et transverses) (spermoderme),

- Une couche de cellules rondes (spermoderme),

- Une assise mucilagineuse, contenant le mucilage est située sur la couche la plus externe

de la graine de lin (épiderme).

L’amande de la graine est composée de l’embryon, de deux cotylédons plats et de l’endosperme

(B et C, figure 5). Dans l’amande sont contenues les macromolécules de réserves (de 10 à 30%

de protéines, de 35 à 45% de lipides et 28% de glucides ; [49]. Au cours de la germination, ces

composés seront dégradés pour permettre la croissance de l’embryon et le développement de la

future plante.

Figure 5 : Représentations schématiques de la graine (A), section longitudinale de la graine

(B, C), et assises cellulaires (en coupe transversale D, en coupe longitudinale E)

Adapté de [44], avec * = pourcentages massiques des fractions [53].

Dans le paragraphe suivant sera détaillée la localisation tissulaire des composés de

réserves ainsi que leur composition biochimique. Une importance particulière sera attachée

aux lipides, considérés dans ce mémoire comme les principaux composés d’intérêt.
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II.8 Effets bénéfique de l’huile de lin sur la santé

Les graisses alimentaires constituent des macronutriments essentiels chez tous les

ma0mmifères, car elles participent à un certain nombre de fonctions biologiques dans le

maintien de l'homéostasie. Parmi ceux-ci, les acides gras sont l'un des nombreux représentants

ayant des activités biologiques importantes dans tous les types de cellules et tissus. Les acides

gras sont habituellement appelés aussi courts (moins de six), moyenne (entre six et 12), soit à

chaîne longue (plus de 12) en fonction du nombre d'atomes de carbone présents dans leurs

compositions. Ces composés sont également classés en fonction du nombre de doubles liaisons

présentes dans les chaînes hydrocarbonées comme saturé ou insaturé. Les acides gras saturés

(par exemple, 16: 0, 18: 0) ne disposent pas de doubles liaisons dans leur structure chimique et

de ce fait, sont constitués par une chaîne linéaire de groupes méthylènes [44].

D'autre part, les acides gras insaturés contiennent une ou plusieurs doubles liaisons dans

leur structure et sont en outre classés comme «mono insaturés» (contenant une double liaison)

ou «polyinsaturés» (AGPI, contenant plus d'une double liaison). Les oméga-3 (AGPI n-3) et les

oméga-6 (AGPI n-6) sont des acides gras polyinsaturés à longue chaîne avec la première des

doubles liaisons en configuration cis située à la troisième et sixième atome de carbone,

respectivement, à partir du groupe méthyle terminal, elles sont communément désignées

comme 18: 3n-3, 18: 2 n-6, etc. [54].

II.9 Enrichissement d’huile d’olive

L’huile d’olive est considérée la meilleur de toutes les huiles comestibles par rapport à

ses caractéristiques et sa composition chimique, mais ne renferment que de faibles teneurs en

antioxydants[55].de ce fait,elle est instable et sujette à une oxydation rapide durant le stockage

ou lors des préparation culinaires[56].en effet, sa faible résistance à la détérioration oxydative

est due à l’élimination d’une grande quantité de composées phénolique(98 /°) durant le

processus d’extraction[57].cette résistance à l’oxydation peut être améliorée par ajout des

antioxydants synthétiques, tels que le BHA et le BHT,ayant été employés comme additifs

alimentaires [58].cependant ces composés ont révélé des effets néfastes sur la santé

humaine(cancer)[59],d’où la nécessité de rechercher des molécules naturelles. L’une des

approches les plus appropriées est l’enrichissement de l’huile d’olive avec l’huile de lin.

L’enrichissement de l’huile d’olive est réalisé selon les mélanges qui indiquer sur le tableau

suivant:
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Tableau 5 : l’enrichissement de l’huile d’olive

Solution Quantité de mélange utilisé

(ml)

1 100 (huile d’olive pur)

2 90(huile d’olive)

10(huile de lin)

3 80(huile de d’olive)

20(huile de lin)

4 70(huile d’olive)

30(huile de lin)

5 60(huile d’olive)

40(huile de lin)
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Les manipulations qui ont été réalisés au sein de notre laboratoire présentent

l’enrichissement de l’huile d’olive par l’huile de lin, et la détermination des caractéristiques

physico-chimiques et spectrales de ces mélanges.

III. Caractérisation physico-chimiques

III.1. Caractéristiques chimiques

III.1.1 Indice d'acide

 Définition

L'indice d'acide d'une huile végétale est le nombre de mg d'hydroxyde de potassium

(KOH) nécessaire pour neutraliser les acides gras libres (AGL) contenus dans l g de corps gras.

Il mesure la quantité d'AGL présents dans un corps gras.

 Principe

Il s'agit de dissoudre la matière grasse dans de l'éthanol chaud neutralisé, puis titrer les

(AGL) présents au moyen d'une solution titrée de KOH en présence de phénolphtaléine comme

indicateur.

L'équation de la réaction est la suivante:

 Mode opératoire

 On pèse 1g de corps gras (mélange d’huile) et on l’introduit dans un erlenmeyer .

 On Ajoute 25 ml d’éthanol à 95% et 5 gouttes de phénolphtaléine (PP) à 0,2%.
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 On neutralise en ajoutant grâce avec une solution éthanoïque de KOH (0,1mole /l)

jusqu’à obtention d’une couleur rose persistante.

 Méthode de calcul

L’indice d’acide est calculé par la formule suivante (Wolff, 1968)

V : Volume de KOH (0 ,1mole /l) en ml

N : Normalité de la solution de KOH (0 ,1mole /l)

P : Poids de la prise d'essai en g

III.I.2 Indice de saponification

 Définition

C’est le nombre de milligrammes d’hydroxyde de potassium (KOH) nécessaire pour

neutraliser les acides gras libres et saponifier les acides gras combinés (esters) présents dans

un gramme de corps gras.

 Principe

Il s’agit de traiter l’ester par de la potasse suffisamment concentrée et chaude, ce qui

régénère suivant une réaction totale de l’alcool et le sel de potassium de l’acide en donnant

naissance à l’ester.
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 Mode opératoire

 On pèse 1g de corps gras dans un ballon puis on ajoute 25ml de potasse alcoolique de

concentration 0,5 mol /l.

 On place le ballon dans un bain marie bouillant pendant 45 à 60 minutes.

 On ajoute 2 à 3 gouttes de phénolphtaléine à 2%.

 On dose l’excès de potasse par d’acide chlorhydrique de concentration 0,5 mol /L tout

en agitant constamment jusqu’au virage à l’incolore de la phénolphtaléine.

 On effectue dans les mêmes conditions un essai à blanc.

 Méthode de calcul

L’indice de saponification est calculé la formule suivante [60].

IS

: Volume en ml de HCL utilisé pour l’essai à blanc.

V : Volume en ml de HCL utilisé pour l’échantillon à analyser.

P : prise d’essai en grammes.

III.2.3. Indice de peroxyde

 Définition

L'indice de peroxyde mesure le degré de rancidité des matières grasses due à l’exposition

à l'air, ce qui entraîne la formation de peroxydes à partir des acides gras non saturés.
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 Principe

Il correspond à la quantité d’oxygène actif du peroxyde contenu dans une certaine masse

de produit capable d’être libéré dans les conditions de l’expérience. Il est exprimé en

milliéquivalents d'oxygène actif par Kg de matière grasse pouvant oxyder l'iodure de potassium

en présence d'acide acétique et de chloroforme. L'iode libéré est titré en retour par une solution

de thiosulfate de sodium, suivant la réaction :

I2 + 2Na2S2O3 2NaI + Na2S4O6

 Mode opératoire

 Peser dans un erlenmeyer de 250 ml, 1 g de matière grasse.

 Ajouter 10 ml chloroforme et dissoudre rapidement la prise d’essai en agitant.

 Ajouter 15 ml d’acide acétique puis 1 ml d'une solution d’iodure de potassium(KI).

 Boucher l'erlenmeyer, bien mélanger et placer dans l'obscurité pendant 5 mn exactement

à l’abri de la lumière et à une température comprise entre 15 et 25 °C.

 Ajouter 75 ml d'eau distillée et bien agiter.
 Titrer l'iode libéré par le thiosulfate de sodium en présence d'amidon comme indicateur.

 Effectuer de la même façon un essai à blanc.

Méthode de calcul

V0 : est le volume de thiosulfate de sodium (ml) nécessaire pour l’essai à blanc

V: est le volume de thiosulfate de sodium (ml) nécessaire pour la détermination

C : est la concentration exacte, en mole par litre, de la solution titrée de thiosulfate de sodium

utilisée.
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III.2.4. Indice d’iode

 Définition

L’indice d’iode, appelé aussi indice de Hubl, est la masse en gramme d’iode fixé sur les

doubles liaisons présentes dans 100 g de corps gras [61]. La méthode

Wijs est certainement la plus utilisée du fait que le réactif, prêt à l’emploi, est disponible

dans le commerce).

 Principe

Il s’agit d’additionner, à une prise d’essai, une solution de mono-chlorure d’iode dans

un mélange formé d’acide acétique et de tétrachlorure de carbone. Après un temps donné.

 Mode opératoire

 Peser la prise d’essai, à 2g près et l’introduire dans un flacon de 250ml. 

Ajouter 15ml du tétrachlorure de carbone et 25ml du réactif de Wijs.

 Après avoir bouché et agité, envelopper avec du papier noir et laisser reposer pendant

une heure.

 Ajouter 20 ml d’iodure de potassium à 10% préparé instantanément et 150 ml d’eau

distillée.

 Titrer avec la solution de thiosulfate de sodium à 0,1N jusqu’à ce que la couleur jaune

due à d’iode ait presque disparu.

 Ajouter quelque gouttes d’empois d’amidon et poursuive le titrage jusqu’à la

disparition de la couleur bleu violette, la solution devient alors transparente.

 Effectuer de la même façon un essai à blanc.

 Méthode de calcul

L’indice d’iode est donné par la formule établie ci-dessous [60].
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Ii=

: Volume en (ml) thiosulfate de sodium à (0,1N) nécessaire pour titrer l’essai à blanc.

: Volume en (ml) thiosulfate de sodium à (0,1N) nécessaire pour titrer l’échantillon.

Prise d’essai (g) de l’échantillon.

Normalité de la solution de thiosulfate de sodium à (0,1N).

III.2.Caractèristiques physiques

III.2.1. Densité relative

 Définition

C’est le rapport de la masse d’un certain volume d’huile à 20°C, et la masse d’un volume

égal d’eau distillée à la même température [62].

 Principe

A l’aide d’une balance analytique, on effectue des pesées successives de volume égal

d’huile et d’eau à la température de 20°C.

 Mode opératoire

 Nettoyer soigneusement le pycnomètre au moyen d’éthanol puis d’acétone et le sécher

en faisant passer un courant d’air sec, si nécessaire.

 Déterminer la masse m du pycnomètre rempli d’eau distillée.

 Nettoyer et sécher le pycnomètre.

 Peser 2g d’huile et laisser 30min dans un bain marie à 20°C.

 Déterminer la masse m de pycnomètre contenant d’huile d’olive.
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 Méthode de calcul

La densité relative est donnée par la formule si –dissous [60].

: Masse (g) de pycnomètre vide.

Masse (g) de pycnomètre rempli d’eau.

: Masse (g) de pycnomètre rempli d’huile d’olive.

III.2.2. Indice de réfraction

 Définition

L’indice de réfraction d’une huile est le rapport du sinus de l’angle d’incidence et du

sinus le l’angle de réfraction d’un rayon lumineux de longueur d’onde déterminée passant

de l’air dans l’huile à température constante [62]. Cet indice croit avec le degré

d’instauration des acides gras contenus dans les matières grasses [63].

 Principe

A l’aide d’un réfractomètre, on mesure directement l’angle de réfraction que l’on

observe à la limite de réfraction totale, l’huile étant maintenue dans des conditions

d’isotropisme et de transparence.

Mode opératoire

 Nettoyer la lame du réfractomètre en utilisant de papier de joseph.

 Etalonner l’appareil avec de l’eau distillée dont l’indice de réfraction est égale à 1,33.

 Nettoyer la lame du réfractomètre en utilisant de papier de joseph.
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 Déposer quelque goutte de l’huile d’olive dans la lame de réfractomètre et régler le

cercle de chambre sombre et claire dans la moitié. Effectuer la lecture en tenant

compte de la température.

III.3.Méthodes spectrales

III.3.1.Spectroscopie UV-visible

 Principe

Cette analyse consiste à déterminer les coefficients d'extinction K232 et K270 calculés à

partir de l'absorption à 232 et 270 nm qui correspondent au maximum d’absorbance des

hydroperoxydes et des produits secondaires d’oxydation respectivement [65].

 Mode opératoire

Le coefficient d’extinction spécifique est déterminé selon la méthode officielle décrite

par le COI (1996). Après avoir filtré les échantillons d’huiles via le sulfate de sodium anhydre,

une solution à 1% d’huile dans le cyclohexane a été préparée. La lecture s’est faite dans des

cuves en quartz de parcours optique de 1 centimètre aux longueurs d’onde de 232 et 270 nm.

En employant comme blanc le solvant employé.

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

suit :

£ : extinction spécifique à la longueur d’onde λ.

Aλ: absorbance mesurée à la longueur d’onde λ.

C : concentration de la solution en gramme par 100 millilitres. l

: épaisseur de la cuve en centimètre (1 cm ).

£ = A λ / C * l
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III.3.2.Spectroscopie Infra-rouge

 Définition

La spectroscopie infrarouge est une méthode d’analyse prisée, et couramment utilisée

par les chimistes, elle permet de déterminer les groupements fonctionnels. Dans cette méthode,

une molécule est composée d’atomes reliés entre eux par des liaisons covalentes qui sont

comparées à un ressort, lorsqu’un faisceau de lumière atteint une molécule, celle-ci absorbe

cette radiation, ce qui cause la variation de cet assemblage, entraînant ainsi la modification des

distances interatomiques et des angles normaux des liaisons.

Le but de cette méthode est l’identification d’un produit inconnu, le suivi d’une

purification ou de l’évolution d’une réaction [66].

 Principe de l’ATR

Dans la méthode ATR, le faisceau infrarouge est dirigé vers un cristal transparent en IR et avec

un indice de réfraction élevé (diamant, Ge,…). Le faisceau IR est réfléchi à l’interface

échantillon-cristal puis dirigé vers le détecteur. Afin que le détecteur reçoive un signal, il faut

que l’échantillon soit en contact intime avec le cristal. A chaque réflexion, le faisceau pénètre

de quelques micromètres dans l’échantillon, ce qui provoque des absorptions partielles : c’est

la réflexion totale atténuée. Les ondes évanescentes se désintègrent rapidement lorsqu’elles se

déplacent à travers l’échantillon.

Cette technique présente beaucoup d’avantages : Préparation minimale de l’échantillon,

nettoyage simple et rapide de l’accessoire, large gamme d’échantillons mesurables (sans

préparation préalable) [67].
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 Mode opératoire

Dans cette étude nous avons utilisé un spectrophotomètre IR-ATR. Pour cette analyse,

nous avons d’abord nettoyé la zone du dépôt avec de l’acétone, puis avons déposé notre

échantillon sur le cristal et enregistré le spectre ainsi obtenu.
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Conclusion
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IV. introduction
L’huile d’olive a tendance à subir une oxydation entrainant le développement de

modifications désagréables (odeur, gout, dégradation). La prévention de cette oxydation dépend

essentiellement de la présence d’inhibiteurs. C’est dans ce contexte que nous avons utilisé

l’huile de lin pour faire des mises en évidence du pouvoir anti oxydant de ce dernier sur l’huile

d’olive à différentes concentrations et durées de stockage.

IV.1 Analyses physico-chimiques

IV.1.1 La densité
La densité est une caractéristique physique qui nous permet de vérifier la qualité d’une

huile (pureté). Les résultats de mesure de la densité de chaque échantillon d’huile d’olive et de

mélange en fonction de la concentration et en fonction du temps sont représentés

respectivement sur les figures 6 et 7.

Figure 6 : Variation de la densité en fonction de la concentration.
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Figure 7 : Variation de la densité sous l’effet de temps.

D’après les histogrammes sur la figure 6, on remarque que les valeurs de la densité

diminuent avec l’augmentation de la concentration en huile de lin ce qui confirme que ce

dernier affecte les propriétés de l’huile d’olive. Par contre, sur la figure 7, on constate une

augmentation des valeurs de densités des solutions avec le temps.

IV.1.2 Indice de réfraction
L’indice de réfraction est aussi considéré comme critère de pureté d’une huile. Il varie

avec la longueur d’onde de la lumière incidente ainsi qu’avec la température. Il est proportionnel

aux poids moléculaire des acides gras ainsi que leur degré d’insaturation, ce qui donne une

bonne appréciation sur la possibilité d’oxydation.

C’est ainsi que les résultats d’analyse de l’indice de réfraction sont regroupés sur les

figures suivantes :
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Figure 8 : Variation de l’indice de réfraction en fonction de concentration(%).

Figure 9 : Variation de l’indice de réfraction en fonction de temps.
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D’après Les résultats enregistrés sur la courbe de la figure 8, les indices de réfraction

des différentes concentrations sont proches des valeurs fixées par la norme C.A qui varient

entre 1.467et1.470. Concernant la variation de cet indice en fonction du temps, on constate une

croissance de ce dernier. Il a été reporté qu’il a une grande relation entre la détérioration de

l’huile et l’indice de réfraction.

IV.1.3 Indice d’acide

Il permet de juger l’état d’atteinte de l’huile suite à l’altération du fruit, au stockage

prolongé des olives ou suite à la non- maitrise des techniques de production de l’huile.

L’indice d’acide est la masse de potasse en (%) nécessaire pour neutraliser les acides

gras libres dans le corps gras. Il indique le degré d’altération des esters (essentiellement des

triglycérides) présents dans le corps gras [68].

Les résultats d’analyse de l’indice d’acide sont présentés sur les figures 10 et 11.

Figure 10 : Variation de l’indice d’acide en fonction de concentration.
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Figure 11 : Variation de l’indice d’acide en fonction du temps.

Sur la figure10, on remarque une diminution de l’indice d’acide en fonction de l’ajout de huile

de lin à l’huile d’olive, donc l’huile de lin exerce une influence marquée sur la stabilité de

l’huile d’olive et par conséquent ces huiles conservent toute leur valeur nutritionnelle.

IV.1.4 Indice de saponification

La connaissance de l’indice de saponification nous renseigne sur la longueur de la chaine

carbonée constituant l’huile.

L’indice de saponification est d’autant plus élevé que la chaine carbonée des acides gras

est courte [62].

Les résultats d’analyse de l’indice de saponification sont présentés sur les figures 12.13 :
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Figure 12 : Variation de l’indice de saponification avec la concentration.

Figure 13 : Variation de l’indice de saponification en fonction de temps.
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La diminution de l’indice de saponification avec la concentration indique que ces

mélanges d’huiles ont des chaines de carbone longues. Et donc lui donne un caractère de

conservation à long terme

IV.1.5 Indice de peroxyde

Cet indice est un bon indicateur de l’état de conservation d’un corps gras. Il mesure les

hydro-peroxydes totaux qui sont les premiers produits d’oxydation [69].

Les résultats de l’analyse sont représentés sur les figures 14 et 15.

Figure 14 : Variation de l’indice de peroxyde en fonction de la concentration.

0

5

10

15

20

25

30

100/0 90/10 80/20 70/30 60/40

in
d

ic
e

d
e

p
e

ro
xy

d
e

concentration (%)



Chapitre IV résultats et discutions

38

Figure 15 : Variation de l’indice de peroxyde sous l’effet de temps.
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IV.1.6 Indice d’iode
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Figure 16 : Variation de l’indice d’iode en fonction de la concentration.

Figure 17 : Variation de l’indice d’iode avec le temps.
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L’analyse des histogrammes de la figure 16 dégage une légère augmentation d’indice

d’iode ce qui signifie que le mélange huile d’olive /huile de lin est riche en acides gras

polyinsaturés.

IV.1.7 Indice d’ester

L’indice d’ester est l’un des paramètres chimiques qui permettent d’évaluer la qualité

d’une huile essentielle, il est calculé comme suivant :

Indice d’ester = indice de saponification – indice d’acide.

Les résultats obtenus sont représentés sur les figures 18 et 19.

Figure 18 : Variation de l’indice d’ester avec la concentration.
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Figure 19 : Variation de l’indice d’ester en fonction de temps.

D’après les résultats de la figure18, on n’observe que les valeurs obtenues de l’indice

d’ester oscille, on constate un baisse de cette indice pour les concentrations 90/10 et 60/40

tandis que une élévation est observée pour les concentrations 80/20 et 70/30. Sur la courbe de

la figure 19, une augmentation de cet indice est aussi observée avec la durée de stockage.
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IV.3 Spectroscopie uv-visible
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C = 0,5 N.

Les valeursde K232et K270 sont respectivement égalesà 1,85 et 0,75 :

Le rapporte k232 /k270 = 2.46.

Les réactions d’isomérisation aboutissent à la formation de diènes et de triènes conjugués

qui absorbent la lumière dans le domaine UV entre 232 et 270 nm. En effet, les diènes conjugués

et les produits primaires d’oxydation des acides gras se forment par réarrangement des doubles

liaisons du radical alkyle des acides gras polyinsaturés, qui lorsqu’ils ont une structure diénique

conjuguée tel que l’hydro-peroxyde, absorbent la lumière au voisinage de 232 nm. Les trièn

conjugués (dans le cas de la présence d’acides gras à trois doubles liaisons) et les produits

secondaires d’oxydation tels que les aldéhydes et cétones - insaturés, absorbent la lumière vers

270 nm. La détermination des absorbances au voisinage de 232 nm et au voisinage de 270 nm

permet de détecter et d’évaluer les quantités de Produits d’oxydation : plus l’extinction à  λ=232 

nm est forte, plus elle est peroxydée. De même plus l’extinction à λ=270nm est forte, plus elle 

est riche en produits d’oxydation secondaires et traduit une faible aptitude à la conservation,

rapport R= ce rapport indique que notre huile est de qualité. « Le rapport K232 /K270 doit être

inférieur à 2 » [80].

Les résultats obtenus qui concerne l’absorbance sont représentés sur le tableau 6 : (k=232nm)

et le tableau 7 : pour (k=270nm) comme suivant :

Tableau 6 : Présentation de l’absorbance en fonction de concentration des mélanges

(k=232nm) :

Concentration

des mélanges

100 /0 90/10 80/20 70/30 60/40

Absorbance 1,85 1,81 1,78 1,75 1,72

Nous avons obtenus l’absorbance comme indiquer sur la figure 20 : suivante :
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Figure 20 : Evaluation de l’absorbance sous l’effet de concentration.

Tableau 7 : Présentation les résultats de l’absorbance en fonction de concentration des

mélanges (k=270nm) comme suivant :

Concentration

des mélanges

100/0 90/10 80/20 70/30 60/40

Absorbance 0,75 0,72 0,70 0,68 0,66

Les résultats de tableau précédent sont représentés sur la figure 21 : suivante :
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Figure 21 : Variation de l’absorbance sous l’effet de concentration.
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IV.4 Spectroscopie infrarouge
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Figure 22 : les spectres des mélanges de l’huile d’olive de l’enrichit par l’huile de

lin.

Tableau 8 : Position et identification de bandes caractéristiques observées par IR sur les

mélanges d’huile.

Position des

bandes (cm-1)

Espèces identifiés Intensité

3265 Fonction (−−OH) de l’alcool ou phénol dimère    Large  bande 

2922 Liaison (C─H) de l’alcane, et liaison (─COH) de 

l’aldéhyde

Bande intense

2113 Liaison ( ─C≡C─) de l’acétyle Bande  faible 
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1744 Liaison (C═O)  de la cétone  bande  intense 

1636 Liaison (C═O) de l’ester et de l’acide saturé   Bande  faible 

1461 Liaison (─OH) de l’acide Bande  faible 

1375 Liaison (─CH3) de l’alcane Bande faible

1155 Liaison (C─O) de l’alcool primaire  bande  large 

719 Formation d’une chaine carbonique (CH2) n≥4  Bande  faible 

469 Formation d’un alcane (R─CH═CH─R’) conjugué Bande faible

D’après l’identification les spectres précédents on observe que :

• Il n’y a pas de différences entre les spectres des huiles de l’enrichissement et ceux de la

macération aussi0, les groupements fonctionnels sont presque les mêmes, sauf l’intensité des

pics qui change, la différence dans le pourcentage de transmitance, peut être expliqué par la

différence de concentration entre les huiles, il est manifeste dans notre cas que l’huile Dans la

plupart de nos spectres, nous remarquons la présence d’une bande large et intense vers 3500

cm-1, qui correspond à la fonction alcool ou phénol. Dans notre cas nous pouvons proposer

deux composés qui correspondent à ces spectres :

Le pic à 2922 cm-1 correspond à ( ═CH ) de valence caractéristique d’un alcène comme 

suivant :

OH



Chapitre IV résultats et discutions

47

HO

1,3-di-éne buta1,4- di-ol

Le pic à 1636cm-1 correspond à un groupement carbonyle « aldéhyde, cétone, éther »

La différence observer entre deux séries du mélange d’huile dans les spectres IR est la

formation d’une bande large qui situé entre 2960 et 3100 (cm)-1 de la longueur d’onde

cette dernière qui disparue dans spectre du première mélange (100g huile d’olive +50g

de grain de lin), mais pour les autres spectres cette bande est totalement claire qui

rassemble a la fonction alcool (─OH).  

.
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Conclusion générale

Pour faire face à un besoin croissant en huile végétale, les procédés industriels permettant leur

obtention sont soumis à une amélioration constante de leurs performances. L’optimisation de

ces procédés prend alors en compte les critères suivants ; l’augmentation du rendement et de la

qualité des huiles ainsi que la réduction des coûts de production. De plus, dans un contexte de

développement durable, la réduction ou la suppression des solvants organiques est devenue une

nécessité. En outre, une adaptation des procédés est nécessaire pour la production d’huiles

thermosensibles ou contenant des composés d’intérêts thermosensibles.

Notre travail est consacré à une étude qualitative des mélanges d’échantillons d’huiles

d’olive et l’huile de lin dans le but de s’assurer de leur pureté, de l’incidence de certains

paramètres et de leurs conformités aux normes internationales pour pouvoir ainsi aller vers la

commercialisation et par conséquent atteindre l’exploitation.

Cette étude nous a permis de déterminer les principales caractéristiques chimiques et

physiques ainsi que l’analyse spectrale et d’en faire une comparaison afin de déterminer la

qualité de chaque huile étudiée.

Les résultats obtenus nous permettent de dire que :

• Les huiles d’olive étudiées ne sont pas très acides et sont aptes à la consommation.

• Les indices de saponification nous informent qu’elles sont conformes aux normes.

• Les indices de peroxyde sont en accord avec ceux cités dans les normes ; ce qui permet

de les qualifier comme bonnes.

• Les indices d’iode de l’ensemble des échantillons sont dans les normes ; ces huiles sont

donc stables et par conséquent difficilement altérables.

• La densité relative de nos échantillons sont toutes dans les normes , donc l’huile étudiée

est pur et de bonne qualité.

• Les indices de réfraction sont en accord avec les normes établies par C.A. alors ils

sont totalement purs.

• L’absorbance dans uv-visible des mélanges d’huile est un peu dépasser les normes.

• Dans les spectres infra-rouge on a remarqué oxydation de la matière grasse.

• L’augmentation de l’indice d’ester indique que notre l’huile est de bonne qualité.
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Une bonne qualité de huile d’olive dépend de plusieurs facteurs : de la variété de l’olive, de la

collecte, de son acheminement vers l’huilerie, du procédé de fabrication utilisé ainsi que de la

conservation et du conditionnement.

Afin d’atteindre les exigences organoleptiques et gustatives exigées les perceptives

recommandées sont :

• Le conditionnement des huiles d’olive dans des bouteilles opaques et hermétiques pour

la commercialisation.

• Le renforcement des services de contrôle, d’analyse et d’évaluation qualitative des

produits oléicoles.

• Le développement de laboratoire sensoriel, ainsi que la formation d’un panel de

dégustateurs pour l’évaluation qualitative et organoleptique des huiles.

• La qualité de l’huile d’olive, sa valeur biologique, ses vertus sanitaires et

nutritionnelles font d’elle une denrée très appréciée par le consommateur. Pour cela, le

service qualité devrait obliger le vendeur des huiles d’olive à garantir leur pureté et

d’améliorer le conditionnement de son produit.

• Enfin nous pouvons conclure que l’enrichissement de l’huile d’olive par l’huile de lin

est donne des résultats positifs, qui indique que notre huile étudiée est pur et de bonne

qualité.
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Résumé

Le travail présente dans se mémoire est basé sur les analyses physico-

chimiques d’un mélange de l’huile d’olive avec l’huile de lin à différentes

concentration (100/0 ; 90/10 ; 80/20 ; 70/30 ; 60/40) et stockée pendant 30 jours

a température ambiante. Dans le but d’évaluer la stabilité oxydative de l’huile

d’olive, des analyses physico-chimiques et spectrales comme (la densité, indice

de réfraction, indice d’acide, indice de saponification, indice de peroxyde, indice

d’iode, indice d’ester, uv-visible et infrarouge), on été réalisés. Il a été observé

que la présence de l’huile de lin dans les échantillons a diminué l’oxydation de

l’huile d’olive enrichie pendant le stockage. L’analyse par spectrophotométrie uv-

visible à 232nm montre une oxydation primaire lent et des produits secondaires

d’oxydation à 270nm.

Mots clés : huile d’olive, huile de lin, stabilité oxydative.

Abstract

The work present in his memory is based on the physicochemical analysis

the mélange of olive oil and lin oil at different concentration (100/0 ; 90/10 ; 80/20

; 70/30 ; 60/40) and stoked for 30 days. Qt room temperature .in order to evaluate

the oxydative stability of olive oil, physico-chimical and spectral analyzes

(density, refractive index, acide number, saponification number, peroxide indix,

iodine number, ester number, uv-visible and infrared).hav been made. It has

observed that the presence of lin oil in the simple decreased the oxidation of

enriched olive oil during storage. Analysis by uv visible spectrophotometry at

232nm show a slow primary oxidation and secondary oxidation products at

270nm.

Key words : olive oil, lin oil, oxidative stability.
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