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INTRODUCTION

INTRODUCTION

Les huiles végétales sont des sources privilégiées de macronutriments essentiels,
d'acide linoléique «oméga 6» e dacide aphalinolénigue «oméga 3», e de
micronutriments (vitamine E, phytostérols). Leur chauffage durant les cuissons (en poéle, en
four et surtout en friture) entre 150 a 200°C, est a |’ origine des réactions de polymeérisation,
d hydrolyse et essentiellement d oxydation formant ainsi des produits d’ oxydation qui sont
néfastes sur la santé humaine (Combe et al., 2010). Parmi ces huiles, figure I huile de soja qui
est sensible a I’oxydation pour sa composition mgjoritaire en acides gras polyinsaturés
(Cahuzac-Picaud, 2010).

Dans certains cas, en particulier dans les produits formulés, quand la teneur en
antioxydants endogénes n’ est pas suffisante, méme si I’ on s efforce de limiter la détérioration
oxydative de I"huile, les moyens de prévention s avérent parfois insuffisants ou difficiles a
mettre en ceuvre. On a aors recours a une approche qui consiste a gouter un agent
antioxydant qui ralentit I’ activité des catalyseurs de |’ oxydation ou limite la propagation des
radicaux libres (Cuvelier et al., 012).

Dans I'industrie alimentaire, I’gout d’antioxydants naturels dans les aliments (huiles
alimentaires) est une technique completement nouvelle. Depuis 1980, les antioxydants
synthétiques sont largement utilisés dans ce domaine. Cependant, leurs inconvénients ont été
bien montré et cela en contribuant a beaucoup de problémes de santé tels que les cancers et la
formation d’agents mutagenes (Antolovich et al., 2004). Pour cette raison, les antioxydants
naturel s sont apparus comme alternative aux antioxydants synthétiques, et ils sont aujourd’ hui

généralement préférés par e consommateur (Kristiina Pelli et al., 2003).

Les feuilles d'olivier, une matiere premiére abondante considérée comme un déchet
d’extraction d huile d’ olive et peuvent atteindre jusqu'a 10% du poids total d’ olives destinés a
I’extraction. Leur déplacement, stockage et élimination entrainent plus de dépenses. Des
études récentes suggerent que la feuille d’'olivier est une source significative de composés
phénoliques bioactifs supérieure a celle de I'huile d’ olive (Paiva-Martins et al, 2007 ; Lee et
al., 2009).Ces feuilles peuvent étre utilisées comme stabilisateurs efficaces pour les huiles
veégétales (Chiou et al., 2007 ; Sanchez de Medina et al., 2012 ; Malheiro et al., 2013).
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INTRODUCTION

Dans la présente étude, des extraits phénoliques ont été extraits a partir des feuilles
d’olivier cultivé (Chemlal) et sauvage afin d enrichir I huile de soja raffinée produite par Sarl
Cevital spa dans le but d augmenter sa stabilité et de comparer |’ efficacité des composes
phénoliques extraits des feuilles d olivier sauvage (Oléastre) a celle de la variété Chemlal, et
celaen réalisant différentstests :

v' Activité antiradicalaire contre le radical DPPH ;
v Lepouvoir réducteur (FRAP) ;
v' Test de stabilité au Rancimat ;

v Test de friture en conditions domestiques.
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SYNTHESE BIBLIOGRAPHIQUE

| : OXYDATION DESHUILESALIMENTAIRESET LEUR ROLE
ANTIOXYDANTS

|.1- Oxydation deshuilesalimentaires

1. Peroxydation lipidique et rancissement des huiles

Les huiles végétales, du fait de leur richesse en acides gras mono- et/ou polyinsatureés,
sont sujettes a des réactions chimiques telles que I'isomérisation et |’ oxydation des acides
gras. La peroxydation lipidique, quant a elle, est un ensemble complexe de réactions qui se
produisent en présence d’oxygene et conduisent a ce que I'on appelle le rancissement
(Cuvdlier et Maillard, 2012).

L e rancissement oxydatif est un phénomene purement chimique et spontané des lors que
des acides gras insaturés sont en présence d’ oxygene atmosphérique ; notons a ce stade que la
lumiére ou la température sont des facteurs accélérateurs mais ne sont pas des ééments
nécessaires et suffisants pour déclencher des phénomenes d oxydation. Ce phénomene
chimique se caractérise également par son caractére évolutif, irréversible et atératif (JUDDE,
2004).

Au plan nutritionnel, |’oxydation des huiles conduit peu a peu a une perte de leur
gualité, en raison notamment de la dégradation partielle des acides gras indispensables et des
vitamines E et A (Cuvelier et Maillard, 2012).

2. Altérations des huiles alimentaires

A des températures élevées, en présence d eau et d oxygene, les triglycérides subissent
un grand nombre de réactions complexes qui peuvent étre classées en trois grandes familles :
oxydation, polymeérisation et hydrolyse (Tableau I).

Tableau | : Principales voies de d’ altération des huiles aimentaires (Dobarganes, 1998).

Type d’altération Origine Composéformé
Oxydation Oxygenedel’air -Monoméres oxydés
-Dimeres

-Composés volatils

Thermique Température du bain -Monomeres cycliques
defriture -Dimeres non polaire
Hydrolyse Eau des aliments -Acides graslibres
-Di glycérides
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SYNTHESE BIBLIOGRAPHIQUE

Les huiles subissent des dégradations plus ou moins importantes lors d' un chauffage.
Celles qui sont riches en acides gras monoinsaturés, comme |’ huile d'olive et I'huile
d’ arachide, sont plus stables et peuvent étre réutilisées plusieurs fois apres avoir été chauffées,
al’inverse des huiles riches en acides gras polyinsaturés telles que | huile de mai's et I huile de
soja.

Lors de la friture des huiles, de nouveaux composés chimiques se forment. En effet la
friture est le siege de réactions chimiques innombrables sollicitant I’oxygene de I'air, les
chaines grasses des triglycérides et les aiments présents dans les huiles. Une température
élevée et une présence d’ air favorisent des réactions de polymeérisations créant des polymeres,
dimeres, triglycérides oxydés et aussi des di-glycérides et acides gras libres (Figure 1). Tous
ces composés sont hautement polaires et peuvent étre mesurés afin d’' évaluer la dégradation
des huiles (Combe et Rossignol, 2010).

— — — — —

Peroxides

—
—— — — ——
— — —

= -#' B .
—N\" “Polymeric material

Increasing valug ———»

Time
Figure 1 : Changements physiques et chimiques de I’ huile pendant la friture (CHOE et Min, 2007).

[1.2 - Antioxydants et Stabilité oxydative des huiles alimentaires

Garantir la durée de vie des aliments sensibles a I’ oxydation demeure ainsi parfois une

gageure, méme en ayant recours de fagcon massive aux antioxydants (Villiere et Genot, 2004).
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SYNTHESE BIBLIOGRAPHIQUE

La stabilité oxydative des huiles dépend en particulier de leur teneur et de leur
composition en acides gras insaturés (AGlI). Ainsi, les huiles les plus insaturées sont les moins
stables al’ oxydation, et ce d’ autant plus que le nombre de doubles liaisons sur les acides gras
est éleve. Cette stabilité sera également dépendante de la teneur en tocophérols dans I’ huile
(dont vitamine E), susceptibles d’ exercer une action protectrice antioxydante (Frankel, 2007 ;
Graille, 2003).

[1.2.1. - Utilisation d’antioxydants dans les aliments

Les antioxydants sont utilisés dans des industries trés diverses et jouent un réle
prépondérant dans I’industrie alimentaire. Certains d’entre eux, sont présents de fagon
naturelle dans les huiles et corps gras, mais le plus souvent il est nécessaire d’ en gouter pour

améliorer la conservation des aliments, en particulier celle des corps gras (Alais et al., 2003).

Il sagit, en fait, d'agents de prévention ou de terminaison capables d'éviter ou de piéger
les radicaux libres. Ils constituent un groupe de substances chimiques largement utilisées pour
prolonger la durée de conservation d'une grande variété de produits alimentaires (Finely et al.,
2011).

[1.2.2 - M écanisme d'action des antioxydants

Les antioxydants sont des réducteurs qui ralentissent et inhibent I’ oxydation des lipides
agissant sur différentes étapes de I’ auto oxydation et d’ oxydation. Ils réagissent généralement
sur les radicaux libres issus de Iinitiation et la propagation et les rendent moins actifs. Leur
action préventive bloque I’ initiation (Figure 2), en complexant les catalyseurs et en réagissant
avec |’oxygene ou en déviant de I’aliment les effets d autres agents initiateurs (Marc et al.,
2004).

Figure 2 : Action préventive des antioxydants (Marc et al., 2004).
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SYNTHESE BIBLIOGRAPHIQUE

L es antioxydants peuvent étre classés en deux groupes selon leur mode d’ action :
» Les antioxydants primaires, également appel és antiradicalaire, sont des molécules capables de
bloquer les radicaux lipidiques Le, LOe et LOOe par transfert d'un hydrogene. L’ antioxydant
devient alors lui méme porteur d’un radical. mais ala différence des radicaux lipidiques, il est

peu réactif, ce qui stoppe la propagation radicalaire (Cuvelier et Maillard, 2012).

LOO+ + AOH —-LOOH + AO-

> Les antioxydants secondaires agissent par des mécanismes indirects tels que la chélation des
ions métalliques ou la réduction d’ oxygene. On les appelle aussi antioxydants préventifs car
ils viennent compl éter les moyens de prévention de I’ oxydation, ou encore synergistes car ils
sont souvent employés en combinaison avec les antiradicalaires dont ils renforcent I’ action.
(Cuvelier et Maillard, 2012).

[1.3- Enrichissement d’aliments par les antioxydants

[1.3.1- Par des antioxydants synthétiques

Les antioxydants synthétiques, vu leur efficacité, leur faible colt et leur disponibilité,
sont largement utilisés dans les aliments comme additifs dans le but de prévenir la rancidité.
Plusieurs antioxydants synthétigues comme le butylhydroxyanisole (BHA), le
tertiarybutylhydroquinone (TBHQ), le 2,4,5-trihydroxybutyrophenone (THBP), le
di-tertbutyl-4-hydroxyméthylphénol (IONOX-100), le gallate de propyle (PG), le gdlate
d'octyle (OG), I'acide nordihydroguaiaretique (NDGA) et le 4-hexylresorcinol (4HR), sont
utilisés dans les cosmétiques et les huiles végétales (Guo et al., 2006). Le gallate de propyle et
le butylhydroxyanisole sont des antioxydants phénoliques synthétiques hautement actifs qui
agissent en inhibant la chaine de réaction dinitiation et en réduisant la peroxydation des
acides gras insaturés (Xiang et al., 2007).

Des antioxydants synthétiques tels que le BHA, le BHT, et le TBHQ, ont été utilisé
comme des additifs, pour surmonter les problemes dinstabilité des nourritures dues a leur
huile et teneurs en graisse, mais le point en question est que quelques antioxydants
synthétiques sont trés volatils et thermosensibles. Ces composés peuvent étre a I’ origine de
beaucoup de problémes de santé tels que les cancers et formation d’ agents mutagénes. En

raison de ces soucis, une stratégie alternative des industries est I'utilisation de sources
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naturelles des antioxydants qui pourraient remplacer les synthétiques ou diminuer au moins
leurs utilisations comme additifs (Antolovich et al., 2004)

[1.3.2- Par des antioxydants naturels

Il est bien évident qu'une alimentation saine et équilibrée assure un apport considérable
en antioxydants naturels pour le bon fonctionnement de I'organisme humain, surtout lors de la
consommation de fruits, de végétaux, de céréales, de la viande et du poisson. Ils existent
d'autres sources de composes antioxydants bien intéressantes, dont |'application peut s'étendre
a des domaines comme la pharmacologie, la microbiologie médicale et clinique, la
phytopathologie et la conservation des aliments (Daferera et al., 2000).

Les antioxydants naturels apportés de I'alimentation comprennent, généralement, de
I'ascorbate, des tocophérols, des caroténoides et des phénols végétaux bioactifs. Les bénéfices
santé des végétaux sont largement dus aux vitamines antioxydantes présentées par un grand
nombre de composés phytochimiques. En effet, les sources de tocophérols, de caroténoides et
de I'acide ascorbique et leurs bénéfiques sur la santé sont bien connus et investiguées dans un
surplus de publications de recherches scientifiques bien variées. Mais, les phénols végétaux
n'ont pas été compléetement étudiés en raison de la complexité de leur nature chimique et leur
énorme abondance dans plusieurs matieres végétales. De nombreuses constatations, liées a la
présence de phénols antioxydants dans des sources végétales, éaient établies dans le but de
mieux les étudiées et les évaluées tels que les produits traditionnels, les sous-produits
agricoles, les tisanes, les huiles végétal es pressées a froid et d'autres moins connues (Daferera
et al., 2000).
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1 : L’HUILE DE SOJA ET EFFETS DU RAFFINAGE
I1.1- Lesoja

Le soja, Glycine max (L) Merr, est une plante de la famille des Iégumineuses, sous
famille des papilonoideae, tribu des phaseoleae, largement cultivée pour ces graines
oléagineuses qui fournissent la principale huile aimentaire consommée dans le monde
(Pouzet, 1992).

[1.2- Huiledesoja

L’ huile de soja représente entre 17 et 22 % du poids sec de la graine. C'est une huile
tres digeste de grande qualité qui possede de la vitamine E, des phytostérols mais ¢’ est surtout
une huile alpha-linolénique qui contient une majorité d acides gras essentiels polyinsaturés

dont le pourcentage en acide a pha-linolénique est significatif (Cahuzac-Picaud, 2010).

Etant donné que les acides gras mono-insaturés et polyinsaturés sont sensibles a la
chaleur et se transforment en acides gras saturés, |"huile de soja doit donc de préférence étre
utilisée comme huile de table, de préférence une huile obtenue par pression a froid pour ne
pas perdre certains composes ayant un intérét biologique tels que la vitamine E (Massy et al.,
2008).

L'huile de soja contient aussi de la lécithine qui a une action hypochol estérolémiante. Sa
richesse en |écithine la rend précieuse pour la reconstitution des cellules nerveuses et
cérébrales, elle peut remplacer | huile d’ olive en raison de sa bonne digestibilité pour ceux qui
ne peuvent pas tolérer cette derniere (Cossut et al., 2002).

[1.2.1- Composition de|'huile de soja

I1.2.2- Composition en acides gras

L’ huile de soja est pauvre en acides gras mono-insaturés et saturés (Tableau I1). Elle
fait partie des huiles les plus riches en acides gras polyinsaturés totalisant 54 a 72 % des
lipides totaux (Lecerf, 2011). Parmi ces acides gras polyinsaturés, |’ acide linoléigue (oméga
6) et alpha-linolénique (oméga 3) qui sont parmi les principaux acides gras essentiels pour
I’ organisme (Ward et Singh, 2005).
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Tableau I1: Teneurs en acides gras de I'huile de soja (en %) (Lecerf, 2011).

Acides gras saturés 11-21 Acide oléque 17-26
Acide stéarique 3-6 Acides gras polyinsaturés 54-72
Acide pamitique 8-13 Acidelinoléque 50-62
Acides gras monoinsatur és 17-27 Acide alpha-linolénique 4-10

[1.2.3- Constituants mineursdel’huile de soja

Les constituants mineurs de |” huile de soja, dont certains doivent étre obligatoirement

éliminés durant le raffinage, sont regroupés dans e tableau I11.

Tableau |11 : constituants mineurs de |'huile de soja. (Rohani Binti, 2006).
Nature Composés
Lipidique -Phosphatides hydratables et non hydratables.

-Glycérides partielles.
-Acides graslibres.

Glucidique -Sucre libres et glycolipides.

lons métalliques | -fer (Fe), cuivre (Cu), calcium, magnésium.
Pigments -Caroténoides, chlorophylles et autres pigments.
colorants

Produits oxydés | -Aldéhydes, cétones, peroxydes.

Autres -Composés odorants.

-matiéres insaponifiables (tocophérols, stérols, hydrocarbones... etc.).

I1.3- Leraffinage

[1.3.1- Définition et but du raffinage

Le raffinage est |’ ensemble des opérations qui servent a transformer |” huile brute en un

produit comestible en éliminant les impuretés qui le rendent impropres & la consommation en
I’ état (Ayerdi et al., 2007).

Le raffinage d’ un corps gras met en ceuvre une série d’ étapes qui présentent chacune ses
objectifs (Xavier, 2012).
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I1.3.2- Etapesderaffinage del huile de soja

[1.3.2.1- Démucilagination

Les phospholipides peuvent étre partiellement ou totalement supprimés a partir d'huiles
végétales par différents moyens connus. Les processus les plus couramment utilisé dans
I'industrie sont: le dégommage a eau, le dégommage acide et le dégommage enzymatique

cette étape est faite avec I'injection de |'acide phosphorique (Dayton et al., 2008).

[1.3.2.2- Neutralisation

La neutralisation ou la désacidification consiste a éliminer les acides gras libres de
I” huile démucilaginée. Les techniques de neutralisation des huiles végétales les plus utilisées

sont: la neutralisation chimique ou alcaline par |’ utilisation de la soude ou la chaux et la

neutralisation physique par distillation. (Xavier, 2012).

I1.3.2.3- Décoloration

La décoloration succede a |’ étape de neutralisation au cours du raffinage. C'est une
opération qui vise a éiminer les pigments colorés, caroténoides et chlorophylles que la
neutralisation n'a que partiellement détruits. Elle fait intervenir un phénomene physique :
I’adsorption sur des terres décolorantes, du charbon actif, des silices spéciales ou des

combinaisons de ces substances (Berk, 1993).

I1.3.2.4- Désodorisation

Si |I"huile obtenue aprés décoloration est utilisée comme huile a salades, elle doit subir
un processus de désodorisation pour permettre d’ enlever les odeurs et les ardmes indésirables
causés par un nombre de composants toujours présents dans I’huile. Ces composants sont
relativement volatiles, et peuvent étre éiminés en dégageant de la vapeur ou de |'azote. Aingi,
la désodorisation est effectuée sous vide pour faciliter le dégagement de ces composants

volatiles, éviter |I’oxydation et |"hydrolyse de I'huile, et tirer le maximum de profit de la

vapeur. Aprés désodorisation, |” huile est refroidie, et stockée (Xavier, 2012).
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[1.3.3- Constituants éliminés au coursdu raffinage

Les constituants éliminés au cours du raffinage sont résumés dans le Tableau IV.

Les
phosphatides
ou
phospholipides

IIs peuvent représenter 2 % de I'huile de soja (30 % de Iécithine,
30 % de céphaline et 40 % d'inositol).

Lesacides gras

Ils sont naturellement présents dans la graine. lls proviennent

libres également de réactions d'hydrolyse enzymatique qui se produisent
dans les huiles brutes au cours de leur obtention ou leur stockage.
Leur présence dans un corps gras peut ére assimilée a celle d'un
catalyseur d'oxydation.
Sucreslibres et | Ils proviennent des glucides présents dans les graines au moment
glycolipides | de la récolte. Certains de ces composés forment avec l'eau des
solutions colloidales communément appelées «mucilages», ces
derniers sont éliminés au cours de la neutralisation chimique.
Glycérides | lIs portent généralement la fonction ester, souvent considérés
partiels comme des agents émulsifiants trés génants, ils peuvent entrainer
des pertes importantes lors des centrifugations qui entrent dans le Denise,
procédé de raffinage. (1992).
Colorants Le [3-caroténe se rencontre dans toutes les huiles végétales, c'est
un colorant particulierement sensible ala chaeur et al'oxydation.
La chlorophylle est présente a un degré moindre, dans les huiles
de soja.
Substances Il sagit la plupart du temps de pesticides qui se trouvent a la
d'origine surface des graines au moment de la récolte. Ils sont facilement
externe détruits par hydrolyse lors de la neutralisation a la soude, ou par
entrainement alavapeur lors de I'opération de désodorisation
Tocophérols et | La partie insaponifiable de I'huile représente 1,6 % de I'huile brute | Pouzet,
Stérols et 06 % a 0,7 % de I'huile raffinée. Elle se compose | (1992).

essentiellement de stérols et de tocophérols.
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[11: OLIVIER ET FEUILLESD'OLIVIER

[11.1- Historique sur I’ olivier

La culture de I’ olivier est trés ancienne, son histoire se confond avec celle du bassin
meéditerranéen. Son origine se situe en Asie mineure depuis six milles ans avant J.C. Il est
apparu en premier temps en Palestine, la Syrie et le Liban. La culture de I’ olivier a poursuivi
son expansion en dehors de la Méditerranée avec la découverte de I’ Amérique en 1492. En
1560, I'olivier est trouvé en Mexique, puis en Pérou, en Californie, en Chili et enfin en
Argentine. Au cours de périodes plus récentes, I'olivier est connu en Afrique de sud, en
Australie, au Japon et en Chine. L’olivier reste cependant une culture méditerranéenne par
excellence (COI, 2006).

[11.2- Classification botanique del’olivier

L’ olivier est classé dans la famille des oléacées ou |’on rencontre aussi le fréne et le
lilas. Le genre est appelé Olea et comporte 30 especes différentes réparties sur la surface du
globe. L’espece qui est cultivée dans le bassin méditerranéen est I'Olea europea, dans
laquelle on rencontre I’ olivier cultivé (Olea europea var. europea) et olivier sauvage ou
I’ oléastre (Olea europaea var. oleaster ou sylvestris) (Hannachi et al., 2010).

Selon Ghedira, (2008), I’ olivier est classé comme suit
Embranchement : Magnoliophyta

Sous embranchement : Magnoliophytina

Classe : Magnoliopsida

Sous classe : Asteridae

Ordre: Scrophulariales

Famille: Oleaceae

Genre: OleaL.

Especes. Olea europea L.

Sous-espéces : Olea europaea L. ssp.Oleaster Hoffm.et Link (= O. europea L. ssp. Sylvestris
Miller).
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[11.3- Répartition geéographique del'olivier

L'olivier est aujourd’hui cultivé dans toutes les régions du globe se situant entre les
latitudes 30° et 45° des deux hémispheres (Figure 3), des Amériques (Californie, Mexique,
Brésil, Argentine, Chili), en Australie et jusgu'en Chine, en passant par le Japon et I'Afrique
du Sud (Benhayoun et Lazzeri, 2007). Pour les botanistes, I’ aire de répartition de I’ olivier est
synonyme de “région méditerranéenne’’ (Gaussorgues, 2009 ; Carrion et al., 2010). En effet
I’olivier couvre environ 8 millions d’ hectares de la superficie de la méditerranée, presque

98% de larécolte oléicole du monde (Pereiraet al., 2007).

Figure 3 : Distribution des formes sauvage et cultivée de I’ olivier dansle bassin
meéditerranéen (Carrion et al., 2010).

[11.4. L olivier méditerranéen

[11.4.1- Olivier cultivé

L’ olivier cultivé « Olea europaea subsp. Europaea var. sativa » présente un port plus
vigoureux que |’ oléastre, peut atteindre 15 a 20 m de hauteur sans I’ intervention de I’Homme
par la taille. Les branches sont tortueuses, a feuilles oblongues, lancéolés. 1l fleurit en mai-
juin-juillet selon les variétés, donnant des fruits plus gros, de formes variées (Pagnol, 1996).

On reconnait maintenant des milliers de cultivars d’olivier différenciés par leurs ports
ainsi que la phénologie et la morphologie des feuilles et des fruits et ils sont caractérisés par
des formes locales (Breton et al., 2006). Les cultivars d’'olivier peuvent étre considérés
comme d’ origine inconnue, actuellement propagés vegétativement par marcotte ou greffage,

la plupart d’entre eux ont une zone locale de diffusion trés limitée, alors que d autres se
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répandent tout au long de I’ agroenvironnement (Besnard et al., 2001; Bronzini de Caraffa et
al., 2002; Rotondi et al., 2003). Ces cultivars existent a la fois pour répondre aux exigences
des microclimats et territoires variés, ainsi que pour satisfaire les golts des consommateurs
(Besnard et al., 2001).

[11.4.2- Olivier sauvage

L’ olivier sauvage est une espece trés rustique ayant une longévité plus grande que
I’ espece cultivée. Appelé Olea europaea subsp. Europaea var. Sylvestris, I'oléastre se
présente sous forme spontanée (sauvage) comme un buisson épineux, a fruits ordinairement

petits et nombreux donnant une huile fine d’un gout amer (Lumaret et al., 2004).

L’ olivier sauvage se reproduit sexuellement, et est pollinisé par le vent et les oiseaux
(Alcantara et Rey, 2003). Il est considéré comme le meilleur bio-indicateur de la flore de la
région méditerranéenne (Rubio et al., 2002). D’un point de vu écologique, les populations
d’oliviers sauvages jouent un role dans la protection des sols contre la désertification a cause
de leur grande résistance au vent et a la secheresse, leur habilité de repousser apres un feu ou
un gel et particulierement leur trés grande longévité qui leur permet de vivre jusqu’ a plusieurs
milliers d’ années (Mulas et Deidda, 1998).

[11.5- Caractéristiques desfeuillesd’ olivier

Lafeuille est considérée comme I'emplacement primaire du métabolisme des plantes au
niveau des produits de base et des produits secondaires de plante (Ryan et al., 2002).

L’ olivier se caractérise par des feuilles qui ne tombent jamais (durée de vie, trois ans).
La face supérieure des feuilles est luisante vert foncé, tandis que la face inférieure présente un
aspect argenté d0 a la pruine. La composition chimique des feuilles varie en fonction de
nombreux facteurs : variété, conditions climatiques, époque de préévement et &ge de
plantation (Nefzaoui, 1991).

La matiéere seche des feuilles d olivier est de 50,6%, sa composition en matiéere azotée
totale est basse, ele est de 79g/100 M.S. Généradement elles contiennent des quantités
remarguables en arginine, leucine et valine, mais des teneurs faibles en tyrosine et cystéine.

Lateneur en matieres grasses (MG) oscille autour de 5 a 7% (Garcia et al., 2003).
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[11.6- Composes phénoliques des feuillesd’ olivier

1. Définition des composés phénoliques

Les composeés phénoliques ou polyphénols sont des métabolites secondaires caractérisés
par la présence d’'un cycle aromatique portant des groupements hydroxyles libres ou engagés
avec un glucide. Ils sont présents dans toutes les parties des végétaux supérieurs (racines,
tiges, feuilles, fleurs, pollens, fruits, graines et bois) et sont impliqués dans de nombreux
processus physiologiques comme la croissance céellulaire, la rhizogenese, la germination des
graines ou la maturation des fruits (Boizot et Charpentier, 2006).

2. Constituants phénoliques delafeuille d’ olivier

Les feuilles dolivier peuvent étre considérées comme une source particulierement riche
en composés phénoliques ; car leur contenu polyphénolique peut atteindre jusqu'a 40g par
kilogramme de tissu sec mais ces niveaux peuvent changer considérablement. Le profil et le
contenu polyphénolique des feuilles d’olivier semblent fortement influencé par le potentiel
génétique (Mylonaki et al., 2008).

Les principaux polyphénols des feuilles d olivier sont des secoiridoides parmi lesquels
les composés amers tels que I'oleuropéine, ligstroside, dimethyloleuropein, et I’ oleoside
(Pereiraet al., 2007; Chiou et al., 2009). Les principaux constituants phénoliques de lafeuille

d olivier sont résumés dans le tableau V.

Tableau V: Constituants phénoliques de lafeuille d’ olivier (Ryan et al., 2002 ; Skerget et al.,
2005 ; Khan et al., 2007)

Flavonoides | Lutéoline, kaempferol, myricétine, querecétine, apigénine, rutoside,

quercitrine et des glycosides de |’ apigénine et de la lutéoline.

Secoiridoides | Oleuropéoside, 11-déméthyl-oleuropéoside, ol éoside, dimethylester oléoside,
ligustroside, oleuroside et des al déhydes sécoiridoidiques non hétérosidiques

(oléacéine).
Acides Acide caféique, acide caféoylquinique, (AC. Chlorogénique), acide p-
phénols coumarique, verbascoside.

[11.7- Intérétsthérapeutiques des feuillesd’ olivier

Page 15




SYNTHESE BIBLIOGRAPHIQUE

Depuis I'antiquité, les feuilles d’ olivier sont employées en phytothérapie. A I’ époque
Grecque, elles ont éé utilisées pour désinfecter les blessures cutanées. Les anciens leur
attribuaient des vertus antiseptiques et |a propriété de combattre toutes sortes d’infections. Au
X1Xeme siecle, on s en servait pour combattre le paludisme. Elles ont été largement utilisées
dans les remedes traditionnels comme des extraits, des tisanes, et des poudres. L’ extrait de
feuilles est utilisé comme adjuvant dans les formes |égéres de diabéte et préconisées pour le
traitement I” hypertension artérielle modérée (Ghedira, 2008).

Selon Wainstein et al. (2013), les feuilles d'olivier contiennent plusieurs composés
potentiellement bioactifs. Actuellement elles font I'objet de recherches dans de vaste
domaine de la médecine et de la pharmacologie (Chebaibi et al., 2007). De nombreuses
activités (tableau VI) ont été attribuées a la plus part des composés phénoliques de feuilles
d’olivier, ils agissent comme des antioxydants, anti-inflammatoire, antiviraux et anti-
cancérogene (Visioli et Galli, 2002). Selon Savournin et al. (2001), les feuilles d olivier
possedent la plus forte capacité a piéger les radicaux libres par rapport aux différentes parties

de dolivier, et représente aussi une concentration importante en composants a haute valeur.

Tableau VI : Principales actions pharmacol ogiques des feuilles d’ olivier.
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Activité Action/Propriété Source

Activité L’ oleuropéoside est responsable de propriétés antioxydantes | (Benavent
antioxydante | exercées notamment vis-avis de |'oxydation des LDL | e-Garciaet
cholestérols qui sont a I'origine de I’altération des tissus| al., 2000)

vasculaires au niveau des artéres et, de ce fait, de

I athéroscl érose.
Activité Cette activité est due essentiellement a I’ oleuropéoside qui | (Khayyal
hypotensive | présente un effet vasodilatateur coronarien : il augmente le etal.,
débit sanguin au niveau coronarien. Il 'y a un effet 2002)

vasodilatateur direct au niveau périphérique, notamment au

niveau des artérioles périphériques.

Action hypo- | L'effet hypoglycémiant pourrait sSexpliquer par une| (Satoaet
glycémiante | potentiaisation de la libération d'insuline par le glucose ou | al., 2007).

bien par une augmentation du recaptage du glucose au niveau

périphérigque.
Activité Une décoction de feuilles entraine des effets
hypo- hypochol estérol émiants, hypoglycémiants, anti | (Andreado
Cholestéro- | hyperglycémiants significatifs. L’ oleuropéoside diminue les| uetal.,
[émiante produits de peroxydation des lipides plasmatiques. 2006)
Propriétés Des activités antibactériennes et antivirales dues ades extraits | (Micol et

antiseptiques | defeuille d’ olivier (I’ oleuropéoside et I hydroxytyrosol) ont é&é | al., 2005).

mises en évidence in vitro.

[11.8- Utilisation des feuilles d’olivier comme source d’antioxydants dans
I"'industrie alimentaire

L'olivier et ses dérivés peuvent étre considérés comme une source potentielle
d'antioxydants naturels qui peuvent étre utilisés dans I'industrie alimentaire et pharmaceutique
(Savarese et al., 2007). Ces feuilles sont considérées comme I'un des plus abondants sous-
produits de I'industrie d'huile d'olive (10% du poids total des olives) et peuvent étre utilisées
en tant que source pas cher de composés phénoliques a haute valeur ajoutée (Bouaziz et al.,
2008, Salta et al., 2007).
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D’ apres les études, I'extrait de feuilles d olivier a montré une activité antioxydante pres
de celle I'extrait de fruit d'olive, mais plus haut que celle de I'extrait de pulpe d olive.
L’ addition de I'extrait de feuille d’'olivier dans les huiles de table (huile d'olive, huile de
tournesol, huile de palmier) peut sensiblement améliorer la capacité antioxydante et la
stabilité oxydative de I'huile (Andricopoulos et al., 2007 ; Chiou et al., 2007).

L'enrichissement des huiles comestibles avec |les polyphénols des feuilles d'olivier, peut
étre effectué de trois maniéres différentes. la premiére est de faire une extraction au solvant
avant d'gouter I'extrait a I'huile (extraction liquide-liquide). La deuxieme méthode dans
laquelle I’extrait purifié et séché, est partiellement dissout dans I'huile (extraction solide-
liquide). La troisiéme est la combinaison de ces deux types d’ extraction (Japon-Lujan et al.,
2008).
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Présentation del’ organisme d’ accueil : (Cevital 2015)

Cevital est une Société par Actionsau capita privé de 68,760 milliards de DA. Elle a
été crée en Mai 1998. Elle est implantée a I’ extréme —Est du port de Bgjaia.

Elle est I’un des fleurons de I’industrie agroalimentaire en Algérie qui est constituée de
plusieurs unités de production équipées de la derniere technologie et poursuit son
développement par divers projets en cours de réalisation. Son expansion et son
développement durant les 5 dernieres années, font d elle un important pourvoyeur d’ emplois
et derichesses. CEITAL Food est passé de 500 salariés en 1999 a 3996 salariés en 2008.

Activités de Cevital :

Le Complexe Agro-alimentaire est composé de plusieurs unités de production :

1. Huiles Végétales.
2. Margarinerie et graisses vegétales.
3. Sucre blanc.
4. Sucre liquide.
5. Silos portuaires.
6. Boissons
A Bgaia:
Cevital aentreprit lesinstallations suivantes :
v' Raffinerie Huile
v' Margarinerie
v’ Silos portuaires
v Raffinerie de sucre
A EL-Kseur :
Une unité de production de jus de fruits Cojek a été rachetée par le groupe Cevita dan
le cadre de la privatisation des entreprises publiques algériennes en novembre 2006.
Un immense plan d’investissement a éé consenti visant & moderniser I'outil de
production de jus de fruits Cojek.
A Tizi Ouzou (Agouni Gueghrane):
Au ceeur du massif montagneux du Djurdjura qui culmine a plus de 2300 métres :
L’ Unité d’'Eau Minérale LallaKhedidja a été inaugurée en juin 2007.
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Présentation de ["organisme d accueil

Tableau VII: Capacité de production :

Matiére Production

Huiles de table 570 000 tonnes/an

Margarine et graisses vegétales 180 000 tonnes/an

Sucre blanc 650 000 a 1 800 000 tonnes/an
Sucreliquide 219 000 tonnes/an

Boissons (Eau minérale Lala Khedidja)

3 000 000 bouteilled/jour
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.1- MATERIEL VEGETAL

[.1.1- L’ huile végétale utilisée pour |’ enrichissement

Dans cette éude, |’ huile de soja brute importée et raffinée par CEVITAL afait |’ objet
d’un enrichissement par les extraits phénoliques des feuilles d’ olivier de la variété Chemlal et

d olivier sauvage.

[.1.2- Feuilles d’'olivier sauvage et cultivé utilisees pour extraire les
composes phénoliques

[.1.2.1. Récolte

Des feuilles fraiches d’ olivier de la variété Chemlal (Figure 4a) de larégion de Tazmalt
(altitude de 400 m du niveau de la mer) et sauvage (Figure 4b) de la région de Targa
Ouzemour (atitude de 51 m du niveau de la mer) sont cueillies en janvier 2015 alamain a
partir de tous les étages de la frondaison des arbres. La collecte des feuilles est effectuée dans

un intervalle d’ une journée.

Figure 4 : Rameau d olivier contenant les feuilles utilisées. a: Chemlal, b : Oléastre

1.1.2.2. Séchage et broyage

Les deux collectes sont séchées a I'abri de la lumiére et d humidité, a température
ambiante pendant 1 mois (Figure 5), puis elles ont subit un deuxiéme séchage a I’ é&uve
pendant 24h a40°C.

Une fois séchée, la matiere végétale a été broyée a |’ aide d' un broyeur éectrique pour
permettre I’ obtention d’ une poudre fine (Figure 5). Cette derniére a été tamisée al’aide d'un

tamis de 500um de diamétre.

Les poudres ainsi obtenues sont conservées dans des récipients hermétiquement scellés

et stockées al’ abri delalumiere.
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Figure 5 : séchage et broyage des feuilles d’ olivier.

[.2- EXTRACTION ET DOSAGE DESCOMPOSESPHENOLIQUESA
PARTIR DESFEUILLESD'OLIVIER

[.2.1- Extraction des composes phénoliques a partir desfeuillesd’ olivier

L'extraction des polyphénols a été effectué selon le procédé decrit par Chiou et al,
(2007), avec quelques modifications mineures (figure 6). Brievement, 50 g de poudre de
feuilles d olivier ont été macérés dans du méthanol (250 ml) pendant 2 jours, a |'obscurité, a
température ambiante. L’ extrait a été filtré et puis évaporé. Le résidu a été redissolut dans 50
ml d'acétone-eau (1:1), puis lavé avec de I'hnexane (50 ml x 3) et chloroforme (50 ml x 3),
suivi d'une extraction avec de I é&thylique acétate (50mL x4). Les extraits d éthyle acétate ont
été combinés et évaporés. Ensuite, le résidu, contenant principalement les polyphénols, a été
redissout dans 10 ml méthanol. Les extraits phénoliques ont éé maintenus a 4 C° jusqu'a

l'analyse.

Figure 6 : Schémad'isolement des polyphénols des feuilles d olivier (Chiou et al., 2007).
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|.2.2- Dosage des polyphénols totaux des extraits de feuillesd’ oliviers

v" Principe

Les teneurs en polyphénols totaux des deux extraits phénoliques sont déterminées selon
le protocole de Malheiro et al. (2012), basée sur la réduction en milieux acalin de la mixture
phosphotungstique (HzPW1,040) phosphomolybdique (HsPMO,,040) du réactif de Folin par
les groupements oxydables des composés phénoliques, conduisant a la formation de produits

de réduction de couleur bleue.

Ces derniers présentent un maximum d absorption a 765 nm et dont I’intensité est

proportionnelle ala quantité de polyphénols présents dans I’ échantillon (Georgé et al., 2005).

v" Mode opératoire

Un volume de 0,5 ml de réactif Folin-Ciocalteux est gjouté a 10ul de I’ extrait concentré
en polyphénols dilué a 1/10 avec du méthanol. Apres 3 min, un volume de 1 ml dune
solution de carbonate de sodium (20%) est gjouté, puis gjusté avec de |’ eau distillée jusgu'a 20
ml. Aprés 90 min a I’obscurité, la solution est centrifugée et |’ absorbance est réaisee a
765nm.

Une courbe d'étalonnage est réalisée en paralléle dans les mémes conditions opératoires

en utilisant I'acide gallique a déférentes concentrations (Annexe 1).

|.3- ENRICHISSEMENT DE L'HUILE DE SOJA AVEC LESEXTRAITS
PHENOLIQUES

v" Principe

L’ enrichissement de I'huile de soja avec les deux extraits phénoliques des feuilles
d'olivier a é&é effectué selon le procédé décrit par Chiou et al. (2007), avec quelques

modifications.

L’ enrichissement a été effectué en utilisant trois concentrations pour chague extrait. Les
volumes d’ enrichissement pour la variété Chemlal sont: 45ul, 95ul et 190ul correspondant
respectivement a environ 25ppm, 50ppm, 100ppm pour 20 ml d’ huile de soja raffinée. Pour
I’oléastre les volumes sont: 35ul, 70ul, 140ul correspondants environ aux mémes
concentrations de celles de la variété Chemlal.
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Les volumes d’ enrichissement sont calculés a partir d une analyse au Folin-Ciocalteux
décrite dans la section précédente. Les volumes prélevé sont séchés et dissous dans des

volumes différents de propandiol pour faciliter I’ homogénéisation avec |’ huile.

Chaqgue volume prélevé d extrait phénolique dissous dans du propandiol est gjouté a 5
ml d'huile de soja raffinée puis agité au vortex pendant 5 minutes, puis ajusté jusgu’au
volume final avec I’huile de soja. Les huiles enrichies obtenus sont vortexées pendant 20

minutes pour obtenir une meilleure homogeénéi sation.

I.4- EXTRACTION ET QUANTIFICATION DES POLYPHENOLS DES
HUILESENRICHIES

|.4.1- Extraction des polyphénols a partir deshuiles enrichies

Cette extraction a été réalisée selon le procéde décrit par Tsimidou et al. (1992). 10g de
chaque huile (huile de soja, huile de soja raffinée enrichit a I’ extrait de feuilles de Chemlal,
huile de soja raffinée enrichit a I’extrait de feuilles d’ oléastre), sont dissous dans 10ml
d’ hexane, puis lavées 3 fois avec 6 ml de méthanol/eau (60/40). Les volumes de méthanol/eau

sont ensuite cumulés.
|.4.2- Quantification des polyphénolstotaux des huiles enrichies

L es teneurs en polyphénols totaux contenue dans les différents extraits sont déterminées
selon la méthode décrite par Favati et al. (1994).

Dans un flacon de 20 ml, un volume de 500 pl de réactif Folin-Ciocalteux est ajouté a 500 pl
de I’extrait concentré en polyphénols. Aprés 4 min, un volume de 4 ml d'une solution de
carbonate de sodium (20%) est ajouté, puis gjusté avec de |’ eau distillée. Les absorbances sont
mesurées a 765 nm apres 90 min d'incubation a |'obscurité en présence d’un blanc contenant
du méthanol/eau (60/40).

La quantification des polyphénols totaux des extraits des huiles a été réalisee en se

référent aun éalon d' acide gallique (annexe 1).
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I.5- ETUDE DE L’ACTIVITE ANTIOXYDANTE DES HUILES
ENRICHIES

| .5.1- Activité antiradicalaire de |’ huile contreleradical DPPH°

v principe

La réduction du radical libre DPPH® par un antioxydant peut étre suivie par
spectrométrie UV-visible, en mesurant la diminution de I’ absorbance a 517nm provoquée par
des antioxydants (Molyneux, 2004).

v" Mode opératoire

L’ évauation de I’ activité antiradicalaire des d' huiles est déterminée selon le protocole
décrit par Ramadan et Moersel, (2006). Un volume de 3,9 ml de la solution DPPH® (2,2-
diphényl-1-pecrylhydrazyle) préparée dans de I’ éhyle acétate (10*M) est additionné d’'un
volume de solution d’ huiles (soja enrichie avec les extraits phénoliques des feuilles d’ ol éastre
et de Chemlal a 25ppm et I'huile de soja raffinée non enrichie) diluée dans de I'acétate
d'éthyle a différentes concentrations: 0,125 — 2 g/ml pour I'huile de soja non enrichie,
0,03125-0,5 g/ml pour les huiles enrichies au extraits phénoliques d'olivier. Le mélange est
agité pendant 10 secondes au vortex et |’ absorbance est lue aprés 60 min d’incubation a 515
nm.

Le pourcentage d’ inhibition du radical DPPH® est calculé selon laformule suivante :

(%) d’inhibition du DPPH° = (Ac—Ae/ Ac). 100

Ac : Absorbance du contrdle;
Ae: Absorbance de I’ échantillon.

Les concentrations correspondant a 50% d’inhibition (ECso) du radica DPPH® ont été
déterminées a partir des graphiques de la variation des pourcentages d’inhibition en fonction
de la concentration, puis comparées a celle de I’ acide gallique (Annexe 1).

[.5.2- Activité antiradicalaire des extraits phénoliques contre le radical
DPPH°

L’ effet des extraits phénoliques de I’ extrait d' huile de soja non enrichie et des extraits
d’huile de soja enrichit avec I’ extrait phénolique de Chemlal et celui de I’ oléastre a 25ppm sur
le radical libre DPPH est mesuré en utilisant le Protocol de Baiano et al. (2014). 250 ul
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d’ extrait phénolique sont ajoutés a 1,75 ml de la solution DPPH® préparée 4 10* mM dans du
méthanol.

L’ absorbance est mesurée a 515 nm apres 30 min d'incubation a I’ obscurité. Les
pourcentages d’inhibition du radical DPPH sont déterminés selon la formule suivante :

(%) d’inhibition du DPPH° = (Ac—Ae/ Ac). 100

Ac : Absorbance du controéle;

Ae: Absorbance de |’ échantillon.

Les concentrations correspondant a 50% d’inhibition (ECso) du radica DPPH® ont été
déterminées a partir des graphiques de la variation des pourcentages d’inhibition en fonction

de la concentration.

[.5.3 - Pouvoir réducteur FRAP des extraits phénoliques.
v" Principe

La méthode FRAP (Ferric Reducing Antioxidant Power) est basée sur la capacité
réductrice des antioxydants évalués (Benzie et Strain, 1996). A pH 3,6 et a 37°C, les
antioxydants réduisent stoechiométriquement le complexe ferrique de 2,4,6-tripyridyl-
Striazine [Fe+s-TPTZ] en un complexe ferreux stable de 2,4,6-tripyridyl-S-triazine [Fe+2 -
TPTZ]. Laréaction est accompagnée d’ une augmentation de |'absorbance a 593 nm (Pereira-
Caro et al., 2009).

v" Mode opératoire

Le protocole décrit par Szydlowska-Czerniak et al. (2008), est utilisé pour évaluer le
pouvoir réducteur des extraits phénoliques des huiles. Une solution FRAP préalablement
préparée, consiste en un mélange contenant : 2,5 ml d’ une solution TPTZ (2, 4, 6-tripyridyl-
striazine) a 10 mmole /L préparée dans du HCI a 40 mmole/l, 2,5 ml d’une solution FeCls et
25 ml du tampon acétate a 0,1 mole /L (pH=3,6). Le mélange est incubé a 37°C pendant 10
mn.

Un volume de 300 ul d'extrait phénolique est gjouté a 2 ml de la solution FRAP puis
gjustée a 10 ml avec de I'eau distillé. La solution bleuétre obtenue est mise a |’ obscurité
pendant 6 mn puis centrifugée a 10 000 rpm pendant 10 mn. L’ absorbance a 593 nm est

mesurée contre un témoin contenant du méthanol /eau (60/40).
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La concentration des composés réducteurs (antioxydants) dans I’ extrait est exprimeée en

mg d’ équivalent d acide caféque/K g en se référant a une courbe d’ étalonnage (annexe 1).

|.6- STABILITE OXYDATIVE DESHUILES

v' principe

Pour évaluer I effet d'gout des extraits phénoliques dans I’ huile de soja, il convient
d'estimer de facon rapide et simple, leur stabilité et durabilité par un test d’ oxydation accél éré.
Le Rancimat consiste a vieillir prématurément les huiles et graisses par décomposition
thermique. Les composés volatils dégagés au cours du processus d'oxydation sont entrainés
par |'air dans une fiole contenant de I'eau distillée dans laquelle est immergée une électrode de
mesure de la conductivité éectrique. L'électrode est connectée a un dispositif de mesure et
d'enregistrement. Lafin de la période d'induction est indiquée lorsque la conductivité se met a
augmenter rapidement. Cette augmentation accélérée est provoguée par |'accumulation
d'acides carboxyliques volatils produits au cours de I'oxydation (Laubli et Bruttel, 1986;
Farhoosh, 2007).

v" Mode opératoire

La stabilité de I’ huile de soja raffinée et enrichie a différentes concentration avec les
extraits de feuilles d'olivier de la variété Chemlal et d'olivier sauvage est déterminée selon
1SO/6886/96, a I'aide d’un appareil Rancimat Metrohm n°743. Un flux d'air fixé a 10 I/h
traverse un échantillon d'huile de 3 g chauffé a 98°C. La période d'induction exprimée en
heures correspond au temps écoul € entre le début de la mesure et le moment ou la formation
de produits d'oxydation commence a augmenter rapidement (Point d’inflexion de la courbe de
conductivité), entre autre le temps pendant lequel la matiere grasse a résisté a un stress
oxydatif.

I.7- TEST D EFFICACITE DES ANTIOXYDANTS AJOUTES EN
CONDITION DE FRITURE
v" Principe

La vitesse de dégradation d’ une huile de friture dépend de la température du bain ainsi
gue du type de produits frits. L'gout d additifs a base de produits naturels permet de
prolonger la durée de vie de |’ huile, mais une dégradation subsiste (SDD, 2009).
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Afin de vérifier 'efficacité des extraits phénoliques gjoutés a I'huile de soja, 1a teneur

en composeés polaires des huiles soumise a une friture ménagéere a été mesurée.

v' Mode opératoire

L’ effet des conditions de fritures a été étudié par la détermination du taux de la fraction
polaire dans les huiles de soja enrichies a 25ppm d’ extraits phénoliques de feuilles d olivier

sauvage et cultive en présence d’ un témoin (1" huile de soja non enrichie).

10 fritures successives ont été effectuées pour chague échantillon en utilisant un
volume 1 litre de chagque huile (huile de soja pure et enrichie avec 25ppm d’ extraits de feuilles

d’olivier sauvage et cultivé).

La friture est réalisée sans gjout ni substitution d huile pendant les 10 fritures. Une
guantité de 280 g de pomme de terre épluchée, lavée et séchée a été utilisée pour chaque
friture, dans une friteuse en inox de 26 cm de diametre. Des échantillons de 20 ml d’ huile ont
été prélevés avant et aprés les 19 et les 10°™ fritures pour chague huile, les échantillons sont
conservés au réfrigérateur jusqu'a |’ analyse.

Pour évaluer le taux de composés polaires, les échantillons sont mis dans un bain Maré

aune température de 40°C.

Le taux en composés polaires est mesuré grace a un testeur d huile (Optifry, Figure 7)
gui consiste a évaluer le degré de dégradation des matieres graces par la détection du taux de

lafraction polaire dans un bain de friture (SDD., 2009).

Figure7: Testeur d'huile (Optifry) (SDD, 2009).
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[.8- ANALYSE STATISTIQUE

L'application ANOVA est utilisée pour effectuer l'analyse statistique des résultats
obtenus suivie le test de Newman-keuls al’aide d'un logiciel STATISTICA 5.5. Le degré de
signification des résultats est pris ala probabilité p<0,05.
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[1.1- TENEURS EN POLYPHENOLS TOTAUX DES FEUILLES
D'OLIVIERS

Les résultats obtenus pour le dosage des polyphénols des feuilles d olivier sauvage et
cultivé (Figure 8) sont exprimés en mg équivalent acide gallique par 100g de matiere seche
(mg EAG/ 100g MS) montrent que les teneurs en ces compose différent significativement

(p<0.05)
b
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Teneur en polyphénols
(Mg EAG/100g)

Extrait phénoliques des feuillles

Figure 8: Teneur en polyphénols totaux des feuilles d'olivier del’ oléastre et de lavariété

Chemlal.
Leslettres'’a’ et *’b’’ indiquent des résultats significativement différents (p<0.05).

Les feuilles de I'olivier sauvage se caractérisent par la teneur la plus élevée en
polyphénols totaux (1424,59mg EAG/ 100g), lavariété Chemla quand a elle enregistre une
teneur de 1047,19mg EAG/ 100g.

Nos résultats sont similaires a ceux obtenus par Boudhioua et al. (2008) qui ont estimé
le taux en composés phénoliques des feuilles de variété tunisiennes (Chemlali, Chétoui,
Chemchali et Zarraz), qui varient entre 1380 et 2320 mg/ 100g ainsi que ceux obtenu par
Bahloul et al. (2007) sur les feuilles de variétés chemlali et chemchali séchées a 40°C avec
des taux respectifs de 972 mg EAC/100g et 1349 mg EAC/100g

Les teneurs en polyphénols des feuilles d olivier dépendent significativement de la
variété, de la zone géographique oléicole et |la période de collecte des feuilles. Cette
dépendance a été démontrée par Rotondi et al. (2004) qui ont aussi mentionné que la teneur
maximale des feuilles en composeés phénoliques est atteinte dans la phase terminale de la

croissance de ces dernieres (décembre-janvier).
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Selon Francisca Ortega et al. (2009), le taux en composés phénoliques dans les feuilles
est également lié a I'activité de I'enzyme L-Phénylalanine Ammonia Lyase (PAL) qui
présente un facteur de résistance face aux stress climatiques comme le froid et le gel. Plus
I’exposition au stress est importante, plus la présence des polyphénols est significative dans
les feuilles, ce qui pourrait expliquer le taux élevé enregistré pour I'extrait de feuille

d’ ol éastre, étant donné que ce dernier est connu pour sa résistance aux condition du milieu.

[1.2- TENEURS EN POLYPHENOLS DES HUILES APRES
ENRICHISSEMENT

Apres l'enrichissement des huiles de soja avec les extraits phénoliques des feuilles
dolivier sauvage et de la variété cultivée Chemlal a différentes concentrations (25ppm,
50ppm et 100ppm), le dosage des composées phénoliques des huiles enrichies ains que

I” huile brute a permit I'obtention des résultats présentés dans le figure 9.

D'apres ces résultats, on apercoit la présence des composés phénoliques dans les huiles
enrichies par rapport au soja pure. Des différences significatives (p< 0,05) sont notées entres

les différentes extraits dosés.

|

H.S. H.S.En H.S.En H.S. En H.S.En H.S.En H.S.En
25ppm Ch 50ppm Ch 100ppm Ch 25ppm Ol 50ppm Ol 100ppm Ol

70 -
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Figure 9: quantification des polyphénols des huiles enrichies avec les extraits de feuilles
d oléastre et Chemlal.

H.S: L'huile de sojanon enrichie; H. S. En Ch: L'huile de soja enrichie al'extrait phénolique de feuilles de
Chemlal; H. S. En Ol: L'huile de soja enrichie al'extrait phénolique de feuilles d'ol éastre.

Les mémes lettres indiquent que la différence n'est pas significative (p<0,05)
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Les teneurs en polyphénols sont proportionnelles aux concentrations des extraits
gjoutés. Les teneurs enregistrés pour les huiles enrichies avec les extraits de feuilles
d’ ol éastres sont supérieures a celles enrichie avec les extraits de feuilles de la variété Chemlal
excepté la concentration 25 ppm. La plus grande concentration en composés phénolique est
notée pour I'oléastre a 100ppm avec 56,79 mg EAG/ 100 g, suivis de Chemlal 100ppm (39,09
mg EAG/ 100g). La plus faible concentration pour les huiles enrichies est exhibée par
I’oléastre a 25ppm et Chemlal 25ppm avec 10,63mg EAG/100g et 10,95mgEAG/100g

respectivement.

L'huile de soja non enrichie note la plus faible teneur en polyphénols totaux
(0,37mgEAG/ 100g MYS). Cette teneur pourrait étre expliquée par la présence de quelques
composés qui absorbent a la méme longueur d’onde que les composés phénoliques étant
donné que le processus de raffinage est a I'origine de I’élimination quasi-total de ces
composeés. L’ effet du raffinage sur la composition de I’ huile de soja a été étudié par Farhoosh
et al. (2009) ou ils ont déterminé une quantité de 7,91+0,02 mg EAG/100g de composes
phénoliques dans I’ huile de soja non raffinée, cette quantité est presgue totalement éiminée

au cours des étapes du raffinage.

La quantification des polyphénols totaux des huiles d olives, de tournesol et de palme,
enrichies a 120 et 240ppm d’ extraits de feuilles d olivier par Chiou et al. (2007) a montré des
résultats similaires qui varient entre 8,2 et 20,2 EAC/ 100 g.

[1.3- ACTIVITE ANTIRADICALAIRE DES HUILES ENRICHIES
CONTRE LE RADICAL DPPH®

Pour I’évaluation de I’activité antiradicalaire des huiles contre le radical DPPH les
échantillons d’huile (huile de soja non enrichie, huile de soja enrichie au extraits de feuilles
d'olivier sauvage et cultivé a 25 ppm) sont dilués dans de I’ éthyle acétate. Cette procédure
permet la contribution des antioxydants présents a I'activité antioxydante. Les résultats
obtenus, exprimés en mg EAG/Kg, ainsi que les EC50 en mg/ml sont illustrés dans la figure
10.
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Figure 10: Activité antiradicalaire des huiles (sojaraffinée et enrichie aux extraits de feuilles
d oléastre et chemlal) en EAG/Kg et leur EC50 en mg/ml.
H. S: L'huile de sojanon enrichie;; H. S. En Ch: L'huile de soja enrichie al'extrait phénolique de feuille de
Chemlal; H. S. En Ol: L'huile de soja enrichie al'extrait de feuilles d'oléastre.
Les mémes lettres indiquent que la différence n'est pas significative (p<0,05)

D’ apres les résultats statistiques, les activités antioxydantes des huiles de soja enrichies
avec les extraits de feuilles d olivier sauvage et cultivé a 25 ppm ne montrent aucune
différence significative (p< 0,05). Elles enregistrent des activités de 97,14 mg EAG/Kg et
99,97 mg EAG/K g respectivement et des concentrations efficace médiane pour éiminer 50%
du radical libre DPPH (EC50) de 135,26 mg/ml et 131,66 mg/ml pour I’ huile de soja enrichie

aux extraits phénoliques des feuilles d olivier sauvage et cultivé respectivement.

L’ huile de soja non enrichie, présente la plus faible activité (24,93 mg EAG/KQ) et par
consequent note I'EC 50 la plus élevée (527 mg/ml). Cependant, cette activité peut étre
expliguée par la présence des tocophérols a une concentration de 11mg/100g (annexe 3).
Jiang et al. (2005) estiment la contribution des tocophérols a I’ activité anti-DPPH d’ environ
39 469%.

Par apport a I'huile de soja non enrichie, les huiles enrichies présentent une activité
augmentée de 74 a 75% pour I’enrichie a |’ extrait d’ oléastre et Chemlal respectivement. Cela
est expliqué par larichesse de ces huiles en composés phénoliques issues de I'enrichissent. Un
coefficient de corréation positif (p<0,05) de r=1 est enregistré entre I'activité antiradicalaire
del’huile contre le radical DPPH et les teneurs en polyphénols totaux
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Nos résultats sont confirmés par les travaux de Bouaziz et al. (2008) sur |’extrait
phénolique de feuille d’olivier. D’aprés ses résultats, I"huile d olive raffinée enrichie aux
polyphénols de feuilles de la variété tunisienne (Chemlali) a exercé une activité antiradicalaire
importante comparable a celle obtenue par I’ enrichissement avec un antioxydant synthétique
(BHT), et selon Lee et al. (2009), I'huile de soja raffinée enrichie a I'extrait de feuille

d olivier amontrée une inhibition élevée du radical DPPH.

4 ACTIVITE  ANTIRADICALAIRE  DES  EXTRAITS
METHANOL |QUES DES HUILES ENRICHIES CONTRE LE RADICAL
DPPH®.

L’ activité antiradicalaire des extraits méthanoliques des huiles enrichies avec 25 ppm
d’extraits de feuilles d'olivier et I'huile de soja non enrichie exprimée en termes de
pourcentages d’inhibition du radical DPPH et les EC50 (ug/ml) sont présentés dans la figure
11.
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Figure 11: Pourcentages d inhibition du radical DPPH® des extraits phénoliques des huiles

(I'nuile de soja pure, soja enrichit avec Chemlal, soja enrichit avec Oléastre) et leur EC50.
H. S: L'huile de soja non enrichie; H. S. En Ch: L'huile de soja enrichie a I'extrait phénolique de feuilles de
Chemlal; H. S. En Ol: L'huile de soja enrichie al'extrait phénolique d'oléastre.

Les mémes lettres indiquent que la différence n'est pas significative (p<0,05)
Selon I'analyse statistique, aucune différence significative (p<0,05) n'est enregistré

entre la capacité antiradicalaire des extraits d’ huiles enrichies. La différence est notée entre
ces derniers et I huile de soja non enrichie qui se montre lamoins performante a neutraliser le
radical DPPH".
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Un pouvoir antiradicalaire élevé est observé pour les extraits d huiles enrichies aux
extraits phénoliques des feuilles d'oliviers sauvage (93,2%) et Chemlal (93,29%), avec des
EC50 de 1,04 pg/ml et 0,69 pg/ml respectivement. Cella pourrait étre expliqué par larichesse
de ces derniers en composés phénoliques (10,95 mg/100g pour Chemlal et 10,63mg/100g
pour Oléastre), ce qui reflete |’ efficacité de I'gout d’ antioxydants naturels dans I’ huile de
soja. Une corrélation linéaire (p<0,05) r= 1 est notée entre le pouvoir antiradicalaire des
extraits méthanoliques et |es teneurs en composés phénoliques.

L’extrait phénolique de I’ huile de soja non enrichie n’inhibe que 4,03 % du radical
DPPH?° et représente ainsi |e plus faible pouvoir scavenger, ce qui confirme lafaible teneur de
cette huile de soja pure en composes phénoliques qui sont éliminés au cours du raffinage

chimique.

L’ enrichissement a permit une augmentation de |’activité antiradicalaire estimé a
89,17% et 89,26% pour des extraits d’huiles enrichies de feuille de Chemlal et oléastre par
rapport al” huile non enrichie respectivement.

[1.5- POUVOIR REDUCTEUR DES EXTRAITSPHENOLIQUES (FRAP)

Les résultats du pouvoir réducteur des extraits phénoliques des huiles enrichies avec 25
ppm d extraits de feuilles d'olivier (sauvage et Chemlal) et I’huile de soja non enrichie
exprimeées en mg équivalent acide caféque par 100 grammes de matiere seche (mg EAC/100g
MS) sont représentés dans lafigure 12 . Des différences significative (p<0,05) sont observées
entres |les extraits d’ huile étudiés, cependant, une différence peu importante est notée entre les
extraits d' huile enrichies.
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Figure 12: Pouvoir réducteur (FRAP) des extraits d’ huiles de soja (non enrichie et enrichis
aux extraits de feuillesd' olivier *’ oléastre et chemlal’’)

H.S: L'huile de soja non enrichie H. S. En Ch: L'huile de soja enrichie a I'extrait phénolique de feuilles de
Chemlal; H. S. En Ol: L'huile de soja enrichie al'extrait phénolique de feuilles d'oléastre.
Les mémes lettres indiquent que la différence n'est pas significative (p<0,05).

Les extraits d’ huile de soja enrichis avec les extraits phénoliques ont montré un pouvoir
réducteur assez important qui pourrait étre liée aux teneurs appréciable de ces derniers en
polyphénols. La meilleure capacité réductrice du Fe3* (fer ferrique) en Fe2* (fer ferreux) est
enregistrée pour I'extrait d'huile enrichie avec |'extrait d' oléastre avec une activité de
11,91mg E.A.C/100g et une augmentation de 96,89% par rapport al’ huile non enrichie, suivi
de I'extrait Chemlal avec une activité de 10,77 mg E.A.C/100g et une augmentation de

96,56% par rapport al” huile non enrichie.

Les résultats obtenus montrent que I’ activité des extraits d' huile enrichis est plus élevée
gue celle du témoin non enrichie qui n’enregistre que 0,37 mg E.A.C/100g en raison de sa
teneur négligeable en composeés phénoliques (0,376 mg EAG/100 g). Une corréation positive
(P<0,05) a été obtenu pour le pouvoir réducteur des extrait méthanoliques des huiles et leur
teneurs en composés phénoliques totaux (r=0,99) qui indique une grande dépendance entre le
pouvoir réducteur des extraits et leur teneurs en polyphénols issus des feuilles d’ olivier. Une
corrélation moindre a été obtenue par Szydtowska-Czerniak et al. (2008) qui a enregistré un
coefficient r=0,94 entre la capacité réductrice (FRAP) et la teneur en polyphénols totaux de
I’ extrait méthanolique de I’ huile de colza.
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I1.6- STABILITE OXYDATIVE DESHUILES

Pour confirmer que nos huiles ont été bien enrichies en composés phénoliques des
feuilles d’ olivier sauvage et cultivé, un test d’ oxydation accél érée a été appliqué sur I’ huile de
soja (non enrichie et enrichie) sous des conditions standardisées a I’aide d'un appareil
Rancimat Metronm n°743. Les résultats obtenus (Figure 13) sont exprimés en temps

d’induction (heures), déterminés grace a une courbe de conductivité (annexe 2).
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Figure 13: Temps d'induction (h) des huiles enrichies comparés al’ huile de sojanon
enrichie.

H. S: Huile de soja non enrichie; H. S. En Ch: L'huile de soja enrichie a I'extrait phénolique de feuilles de
Chemld; H. S. En Ol: L'huile de sojaenrichie al'extrait phénolique de feuilles d'oléastre.

Les valeurs du temps de résistance a |’ oxydation accélérée obtenues sont hétérogenes,
elles oscillent entre 11,42 et 18,76 heures. Les temps notés par les huiles enrichis sont
nettement supérieurs a celui enregistré par I'huile de soja non enrichie (11,42 h) avec une
augmentation de 39,13% pour |’oléastre et 35,22% pour Chemlal a 100 ppm. Cependant
toutes les huiles ont exhibées des temps d’'inductions inferieures a celui de I’ huile enrichie
avec I’ acide gallique a 50 ppm (50,79 heures) qui a montré |’ augmentation la plus importante.
Cette différence entre le pouvoir stabilisateur entre les antioxydants naturels et celui de I’ acide

galique est due a la composition chimique de ce dernier qui est purement constitué de
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composes phénoliques de forme assez simple présentant un seul noyau benzénique (C6-C1)
(Chiraet al., 2008).

On constate que la stabilité est proportionnelle aux concentrations des extraits
phénoliques de feuilles d’ olivier et le pourcentage d’ augmentation du temps d’induction, plus
I’ extrait est plus concentrée en composés phénolique plus le temps d’induction est éleve. Pour
I’extrait des feuilles ‘“’Chemlal’’, les concentrations « 25, 50 et 100ppm » qui présentent
respectivement les teneurs 10,93 - 15,81 et 39,09 mg EAG /100g en polyphénols totaux,
induisent des augmentations du temps dinduction de: 2575 , 33,33 e 3522%
respectivement. Les extraits de feuilles « d’'oléastre » aux mémes concentrations avec des
teneurs en polyphénols totaux de: 10,63 , 21,06 et 56,79 mg EAG/100g induisant des
améliorations de 12,69, 34,25 et 39,13% respectivement.

Une corréation positive (p< 0,05) a été obtenue entre la stabilité et les teneurs des
huiles en polyphénols totaux, le coefficient de corréation est estimé a (r= 0,99), ce qui
signifie que la stabilité oxydative de I'huile est hautement influencée par sa teneur en
composes phénoliques qui sont responsable du ralentissement de I’ activité radicalaire des AGI
par transfert d’un H* sur leradical libre (Cuvelier et Maillard, 2012).

Des résultats similaires ont été obtenus par Bouaziz et al. (2008) sur huiles d’olives
raffinées enrichies avec |’extrait phénolique de feuilles d’olivier a une concentration de 400
ppm utilisant un appareil Rancimat (120°C, 20L/h), ou ils ont observé un gain de 46,9% du

temps d’induction par rapport al’ huile non enrichie.

I1.7- EFFICACITE DES ANTIOXYDANTS AJOUTES EN CONDITION
DE FRITURE

La réglementation européenne et francaise impose des valeurs limites en termes de
composeés polaires dans les huiles de friture. Les valeurs seuilsa 25 % de composes polaires
totaux (décret n° 2008-184 du 26-02-2008) pour garantir I’ aimentarité des huiles chauffées
(Combe et Rossignol, 2010). Pour ces différentes raisons, il est judicieux de contrdler |’ état de

I” huile pendant la friture.

La qualité des huiles de soja enrichies avec les extraits phénoliques de feuilles d olivier
sauvage et cultivé en présence d’ un témoin d huile de soja non enrichie a été vérifiée grace a

la mesure du taux de composés polaires formés au cours des fritures. Les résultats obtenus
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(Tableau VII1) indiquent que I’ apparition de la fraction polaire est proportionnelle au temps

de chauffage autrement dit au nombre de fritures.

Tableau VIII: Taux des composes polaires et contréle visuel des huiles (enrichie et non
enrichie) durant lafriture.

Huile Taux des composés polaires Observation
durant les Fritures
Avant la 0% e Couleur del’huile: jaune doré
Huile de Sojaraffinée friture
(non enrichie) o Fritescroustillantes
lérefriture 3,7% e Couleur del'huile: reste inchangée
e L’huile ne fume pas
10éme e Fritescroustillantes
friture 10,4% e Couleur del'huile: Jaune orangée
avec un aspect (trouble)
e Peudefumée
Huile de Soja raffinée| Avantla 0% e Couleur del’huile: jaune doré
enrichit  avec  25ppm friture
d'extrait de feuilles de e Fritescroustillantes
Chemlal. lére 0% e Couleur del'huile: reste inchangée
friture e L’huile nefume pas
e Fritescroustillantes
10éme 0% e Couleur del'huile : Jaune clair
friture e Peudefumée
Huile de Soja raffinée| Avantla 0% e Couleur del’huile: jaune doré
enrichit  avec  25ppm friture
d'extrat de feuilles e Fritescroustillantes
d Oléastre. lérefriture 0% e Couleur del'huile: reste inchangée
e L’huile ne fume pas
e Fritescroustillantes
10éme 0% e Couleur del'huile: Jaune clair
friture e Peudefumée

Les résultats présentés dans le tableau ci-dessus montrent que les huiles enrichies en
extraits phénoliques n'ont pas subit beaucoup de changement, que ce soit pour la couleur,
I" apparence de I huile et méme pour les taux de composés polaires qui sont nuls durant toutes
les fritures, & part les 10°™ fritures ol on a observé un dégagement léger de fumée qui est a
I’ origine des composeés volatils (aldéhydes, hydrocarbures) issus de la catalyse thermique des
hydroperoxydes formés durant I’ oxydation des acides gras insaturés et polyinsaturés (Combe
et Rossignol, 2010). Ce qui explique que |’ enrichissement de I huile de soja avec les extraits
phénoliques de feuilles d’'olivier & une concentration de 25 ppm a ralenti les réactions

d’ oxydation de |’ huile,
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Gréce a la stabilité apportée par leur cycle aromatique, les polyphénols bloquent les radicaux
lipidiques par transfert d'un proton H* sur ces derniers, ainsi, ils deviennent eux-mémes
porteurs d’un radical, mais contrairement au radicaux lipidiques, qui deviennent peu actifs, ce

qui diminue la propagation (Cuvelier et Maillard, 2012).

L’ huile de soja non enrichie a marqué des changements remarquables, surtout en termes
de composeés polairesissus de I’ oxydation des acides gras de I’ huile, qui sont présents dés la
1 &€ friture et qui atteignent une vaeur de 10,4% a la 10°™ friture avec une couleur qui tend
vers le jaune orangé et un aspect trouble. Ces modifications indiquent que le phénoméne
oxydatif est prononcé sans qu’il y ait un ralentissement comme précédemment mentionner en
présence d’extrait phénoliques qui sont supposeés raentir les réactions de dégradation et de
polymérisation de I'huile. Sachant que cette huile présente des tocophérols a une
concentration de 11mg/100g, ces derniers n'ont pas été efficace pour raentir le processus
d’ oxydation. En effet a des températures relativement élevées, les tocophérols ne sont pas des
antioxydant primaire idéal (Deianaet al., 2002; Rahmouini et al., 2006).

D’ apres Combe et Rossignol. (2010), apres un certain temps de chauffage, les acides
gras insaturés de | huile chauffée peuvent se polymériser, se couper ou se cycliser formant
ains des polymeres cycliques ou non cycliques. Les composés de la partie insaponifiable
subissent aussi des dégradations ainsi que les tocophérols qui perdent un taux important de
leur valeur initiale. Tous les produits formeés a partir des polymeérisations et des dégradations
citées sont responsables du changement des caractéres de |” huile (1" huile devient plus dense,

plus visqueuse, plus colorée, plus trouble et émets des fumées et le gout se modifie).
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CONCLUSION

La réalisation de cette présente éude éait dans I'objectif d'estimer I'effet d'un
enrichissement d’une huile alimentaire (soja raffinée), par des antioxydants naturels issus de

feuilles d’ olivier sauvage et cultivé sur la stabilité oxydative de cette huile.

Au cours de ce travail, il a é&é démontré que les polyphénols des feuilles d olivier ont
augmenté la résistance de I'huile de soja face a I’oxydation. Une optimisation du temps
d’induction de 39,13 % a été obtenue par I’ enrichissement avec 25ppm d’extrait de feuilles
del’ oléastre.

Le dosage des polyphénols totaux des feuilles d’olivier (Oléastre et Chemlal) a révélé
gue les feuilles d’ ol éastre présentent 15% de plus de ces composes par rapport aux la feuilles
de Chemlal, ce qui a été aussi observé aprés la quantification des composés phénoliques dans
les huiles enrichies ou on a constaté les taux de : 56,79 mg EAG/100 g et 39,09 mg EAG/100
g pour les huiles enrichies avec 100ppm d'extrait de feuilles d'oléastre et Chemlal

respectivement.

L’ activité antiradicalaire des huiles contenant 25ppm d’ extrait phénolique de feuilles de
Chemlal et d' oléastre contre le radical DPPH a révélée les améliorations respectives de :75%
et 74% par rapport a I’huile de soja non enrichie, ce qui est valable aussi pour les extraits
méthanoliques de ces huiles dont on a enregistré des pourcentages d'inhibition élevés (93,2
%, 93,29 %) du radical DPPH contre seulement 4,03 % pour |” huile de soja non enrichie. Ces
résultats sont confirmés par le pouvoir réducteur de ces extraits qui a augmenté de : 96,56% et

96,89% respectivement par rapport au non enrichi.

Toutes ces amédiorations refletent I’ absence des composes polaires pendant les dix
fritures réalisées avec les huiles enrichies a 25ppm d’extraits phénoliques des feuilles
d olivier, contrairement a |’ huile non enrichie qui présentait 10,4% de composés polaires ala
fin de 10™ friture.

Malgré que les composés phénoliques des feuilles d’ olivier étudiées aient apportés un
plus pour la stabilité oxydative de I’ huile de soja raffinée avec une certaine similarité, il est
important de souligner que les polyphénols extraits des feuilles d’ oléastre ont marqué un
meilleur rendement en termes de teneur en composés phénoliques, pouvoir réducteur et aussi
I’ optimisation de durée d' utilisation d’un bain de friture. Alors que les composés phénoliques

des feuilles de Chemlal ont exercé une meilleure activité contre le radical libre DPPH, ce qui
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met en perspective I'importance de réaliser une analyse qualitative des extraits phénoliques

issus des feuilles des deux variétés.

Dans la perspective d enrichir et d apporter plus de détails sur les résultats obtenus, il sera
idéal de:

» Faire une anayse qualitative (HPLC) pour les extraits des feuilles de I’ oléastre
et celle de Chemlal pour déterminer la composition phénolique.

> FEtudier dautres activité biologiqgues de ces extraits (antimicrobienne,
antifongique).

> Elargir I’ échantillonnage d olivier.

» Utiliser d’ autres protocoles d’ extraction des composés phénoliques.
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Figure 01 : Courbe d’ étalonnage pour le dosage des polyphénols totaux des extraits des
feuillesd olivier (A) et des huiles enrichies en polyphénols des de feuilles d’ olivier (B).
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Figure02: Courbes déquivalence pour le pouvoir réducteur FRAP des extraits
méthanoliques (C), activité antiradicalaire de |’ huile contre le DPPH (D).
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Figure 03 : Courbes de conductivité du Rancimat (98°C, 10 I/h) des échantillons d' huile
de soja (pure (A), enrichie a |’extrait de feuilles de Chemlal 25ppm (B), 50ppm (C),
100ppm (D) et a I’ extrait de feuilles d oléastre 25ppm (E), 50ppm (F) et 100ppm (G) et
une courbe comparative (H).




Annexe 3

Tableau | : Matrice de corrdation

Activité Activité
Pouvoir réducteur . antiradicalaire de antlr.adlcal'alrgdes
FRAP polyphénols totaux I'huile contre le extraits phénoliques
DPPH deshuilescontrele
DPPH
Pouvoir réducteur FRAP 1,00
Teneur en polyphénols 0,99 1,00
totaux
Activité antiradicalaire de
I"huile contre le DPPH 0,99 1,00 1,00
Activitéantiradicalaire des
extraits phénoliques des 0,99 1,00 1,00 1,00
huiles contre le DPPH
Tableau Il : Matrice de corrélation
Stabilité | Polyphénols
oxydative totaux
Stabilité
. 1,00
oxydative
Polyphénols
totaux 0,99 1,00

Tableau |1 : Composition de |’ huile de soja raffinée de Cevita en acides gras et en vitamine

E

Profil en acides gras de I’ huile de sojaraffinée

C12:0 | C14:0 | C16.0

C18:0

Ci18:1

C18:2 | C18:3

C20:0

Vitamine E (mg/100g)

0 0 10,59

4,13

23,53

53,22 | 7,66

0,1
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Résumé

Cetravail est réalisé afin d'enrichir I'huile de soja raffinée avec | es extraits phénoliques de feuilles d'olivier cultivé et
sauvage (Chemlal et oléastre). Le dosage des polyphénols des feuilles a révélé des teneurs importantes en polyphénols
totaux : 1047,19 mg EAG/100g pour Chemlal et 1424,59 mg EAG/100g pour I'oléastre. Ces extraits ont été utilisés a 3
concentrations : 25, 50 et 100ppm pour enrichir I'huile de soja raffinée. Les résultats ont montré que les huiles enrichies
avec |'extrait phénolique de I'oléastre sont plus concentrés en terme de quantité en polyphénols par rapport a celles enrichies
avec Chemlal et largement supérieures (p<0,05) par rapport a I'huile de soja raffinée (0,37mg EAG/100g). Le pouvoir
antioxydant contre le radical libre DPPH® a révélé que les polyphénols ont une grande capacité antioxydante. Les huiles
enrichies et leurs extraits correspondants présentent une meilleure activité antiradicalaire et réductrice (FRAP), les extraits
d'huiles enrichies avec les feuilles de Chemlal et Oléastre a 25 ppm présentent un pourcentage d'inhibition du radical
DPPH° de 93,29%, 93,20% et des EC50 de 1,04ug/ml, 1,56ug/ml et une activité réductrice de 11,91 mg EAC/100g et
10,77mg EAC/100g respectivement. L’ huile de soja raffinée n'a noté que 4,03% d'inhibition du radical DPPH°. L'activité
antiradicalaire des huiles enrichies a révélée des améliorations 75% et 74% pour I'huile enrichie avec les extraits
phénoliques de feuilles d'olivier (Chemlal et oléastre) respectivement par rapport a |’ huile de soja non enrichie. La stabilité
des huiles est proportionnelle aux concentrations des extraits phénoliques, les temps dinduction des échantillons enrichis
sont supérieurs a celui enregistré par |'huile de soja raffinée (11,42h). Le test de friture des huiles enrichies a 25ppm
(Oléastre et Chemlal) a marqué I’'absence de composés polaires pendant les dix fritures. Les résultats de cette étude
montrent |’ efficacité de |’ gjout des polyphénols des feuilles d olivier pour augmenter la qualité de I’ huile de soja raffinée.

Motsclés: feuillesd' olivier, Chemlal, Oléastre, enrichissement, polyphénols, huile de soja, stabilité oxydative.

Abstract

This work was achieved to enrich refined soybean oil with phenolic extract of cultivated and wild olive leaves
(Chemlal and oleastre). The leaves polyphénols assay showed significant levels of total polyphenols: 1047, 19mg EAG /
100g for Chemlal and 1424, 59mg EAG / 100g for oleastre. Three concentrations 25, 50 and 100 ppm of extract were used
to enrich soybean ail. The result showed that the oil enriched with phenolic extract are more concentrated in teams of the
compound of polyphénols compared with chemlal is considerably higher (p<0,05) compared to refined soybean oil (0,37mg
EGA/100G). The antioxidant against free radical DPPH® revealed that polyphénols have great antioxidant capacity. The
enriched oils and their corresponding extracts have the best antiradical and reducing activity (FRAP), the extracts oils
enriched with chemlal leaves and oleastre to 25ppm presents inhibition percent of DPPH® radical of 93,29%, 93,20% and
EC50 1.04ug/ml, 1.56pg/ml respectively. Refined soybean oil noted 4, 03% inhibition of DPPH® radical. The activity of
enriched oils revealed amelioration of 75% and 73% for enriched oil with phenolic extracts of olive leaves (chemlal and
oleastre) respectively compared to non enriched soybean oil. The stability of oils is proportional to the concentrations of
phenolic extracts. Induction times of the samples are superior to that registered by soybean oil (11.42h). The test frying
enriched oil to 25ppm (Oléastre and Chemlal) marked absence of polar compounds in the then fries. The results of this
study show the efficacity of adding polyphénols olive leaves to increase the quality of refined soybean.

Keyswords:. olive leaves, oleastre, Chemlal, enrichment, polyphenols, soybean ail, oxidative stability.
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