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Introduction

Depuis plus de 5000 ans I’olivier est cultivé sur les rives méditerranéennes orientales afin
de presser les olives pour en extraire I’huile. L’expansion de 1’olivier vers 1’ouest (Maghreb et
Europe sud) arrive avec I’implantation des civilisations grecque et romaine. Actuellement on
trouve I’olivier également en Afrique du sud, en Australie et en Amérique. En Afrique du nord,
sa culture existait avant I’arrivée des romains. L’olivier est également cultivé de nos jours en

Algérie, en Australie, au Japon, en Chine et en Argentine (C.O.l, 2010) [1].

L’huile d’olive est la principale source de maticres grasses du régime méditerranéen qui
est bien connue pour ses effets bénéfiques sur la santé humaine. Si I’huile d’olive est un produit
intéressant du point de vue nutritionnel, ¢’est tout d’abord, par sa composition en acide gras.
De plus, I’huile d’olive contient des polyphénols en faible quantité, dont I’intérét réside dans
leur forte capacité anti-oxydante qui pourrait prévenir ou ralentir I’apparition de certaines

maladies dégénératives ainsi que les maladies cardio-vasculaires [2].

Ces composés phénoligues sont des antioxydants naturels trés importants qui se trouvent
dans les différentes parties des plantes (fruit, feuilles, pelures, graines...). Ils posseédent une
structure chimique ayant une capacité de piéger les radicaux libres, réagir comme donneurs

d’¢lectrons ou de protons et de chélater des ions métalliques [3].

Les antioxydants naturels issus des sous-produits agroalimentaires ont aussi un role dans
I’amélioration de la stabilité oxydative d’un aliment par la prévention de la peroxydation des

lipides [3].

L’huile de sésame est considérée comme une des huiles végétales les plus précieuses. Elle
se caractérise par sa stabilité élevée a I’oxydation due a la présence de substances antioxydantes
endogénes (non retrouvees dans d’autres huiles comestibles), telles que la sésamine, le sésamole

et la sésamoide, un fait qui contribue a sa réputation comme une huile de haute qualité [4].

Elle est utilisée dans la prévention des maladies cardiovasculaires car elle protége le foie,
réduit le cholestérol et joue le role d’antidépresseur, Aussi dans 1’alimentation humaine pour la

friture et 1’assaisonnement et également sous forme hydrogénée dans les margarines [5].

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 a I’oxydation

durant le stockage [6].
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L’oxydation des huiles modifie leurs propriétés organoleptiques (couleur, odeur et goit),
leur durée de conservation et leur qualité nutritionnelle [7]. Notre travail est porté sur
I’enrichissement d’une huile d’olive par une huile de sésame dans le but d’une part, de valoriser
I’huile de sésame, et d’autre part, de prolonger la durée de conservation d’huile d’olive en

réduisant 1’oxydation des lipides.
Pour cela notre étude est divisée principalement en deux parties :

v' La premiére partie est consacrée a une synthése bibliographique qui donne une
approche et des généralités sur I’huile d’olive et I’huile de sésame.

v Dans la deuxiéme partie sont cités les modes opératoires réalisés pour la détermination
des caractéristiques physico-chimiques des huiles étudiées et la discussion des

résultats obtenus.

Enfin, nous terminerons cette étude par une conclusion et quelques perspectives.
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Chapitre | Généralités sur I’huile d’olive

1.1. Introduction

L’huile d’olive est un élément clé du régime alimentaire méditerranéen. Elle a acquis
une place essentielle dans la recherche sur ses propriétés médicinales et cosmétiques. Elle est
I’une des huiles végétales les plus anciennes et la seule qui peut étre consommeée sous sa forme
brute sans traitement préalable. La production d’olive et sa transformation en huile ont un
impact socio-économique en Algérie, classée parmi les pays producteurs aprés 1’Union
Européenne. Il est donc impératif pour notre pays, du point de vue économique, de garantir des

conditions optimales pour obtenir une huile de haute qualité [8].

1.2. Définition

L’huile d’olive est le produit méditerranéen par excellence. Elle est la principale source
de matiére grasse qui est bien connue pour ses effets bénéfiques sur la santé humaine. Elle ne
peut étre obtenue qu’a partir du fruit de I’olivier (Oleaeuropaea) (figure 1) et uniquement par
utilisation de procédés physiques. L’absence d’étape de raffinage permet a 1’huile d’olive de

conserver tous ses antioxydants, car ils ne peuvent étre éliminés lors de ces procedés [9].

Figure 1 : L’olivier dans la région de la Kabylie (Algeérie) [10].
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1.3. Production de I’huile d’olive

La production dhuile d'olive mondiale devrait régresser pour la troisitme année
consécutive et serait estimée a 3,03 Mt pour la campagne 2020/21 [11]. Elle apparait en net
recul, a pres de 3% par rapport aux estimations relatives a la campagne 2019/20 (3,12 Mt).
Parallélement, I’'UE (fournisseur des deux tiers de la production mondiale), prévoit une
production a son plus haut niveau depuis cing ans, principalement attribuée aux rendements
espagnols. Les prévisions de production de la Turquie et de la Tunisie ont été abaissées (- 35 %
pour cette dernicre), tandis que les volumes annoncés pour le Maroc, le Portugal, 1’Italie et la
Grece devraient étre comparables a ceux de la campagne 2018/19. Ces mesures d’impacts
économiques sont liées a la pandémie de COVID 19 [11].

Dans le monde, 3 050 390 tonnes d'huile d'olive sont produites par an. Comme suite par
tonne :Espagne 1738600, Italie 294914, Grece208 900, Tunisiel79 700, Maroc137 400,
Syrie100 638, Turquie73 915, Portugal 66 532, Algérie52 400, Argentine28 100, Territoires
Palestiniens24 759, Jordanie23 022, Egypte20 300, Liban19 200, Israéll5 800, Chilil5 600,
Libyel5 OOO,EtatS-UniSd'Amérique 10700, Australie 5928, France 4900, Iran2 770,
Chypre2 650, Péroul976, Salvadorl650, Macédoine (pays)l 530, Azerbaidjanl 018,
Albanie800, Afghanistan580, Slovénie400, Croatie274, Mexique 250, Monténégrol80 et
Malte4 [12].

1.4. Classification de I’huile d’olive

1.4.1. Huile d’olive vierge

L’huile d’olive vierge est I’huile obtenue du fruit de 1’olivier uniquement par des procédés
mécaniques ou d’autres procédés physiques dans des conditions, particuliérement thermiques,
qui n’entrainent pas I’altération de I’huile et n’ayant subi aucun traitement autre que le lavage,

la décantation, la centrifugation et la filtration.

Selon le conseil oléicole international, cette famille des huiles vierges comporte plusieurs
types , a savoir ’huile d’olive vierge extra (I’acidité libre < 0.8g d’acide oléique pour 100g
d’huile), L’huile d’olive vierge (I’acidité libre <2g d’acide oléique pour 100g d’huile), I’huile
d’olive vierge courante (I’acidité libre < 3.3g d’acide oléique pour 100g d’huile) et I’huile
d’olive vierge lampante, non propre a la consommation en 1’¢tat et dont ’acidité libre est

supérieure a 3.3g d’acide oléique pour 100g d’huile. Cette dernieére est désignée pour le
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raffinage, en vue de son utilisation pour la consommation humaine ou destinée a des usages

techniques [13].
1.4.2. Huile d’olive raffinée

C’est I’huile d’olive obtenue a partir des huiles d’olive vierges par des techniques de
raffinage, qui n’entrainent pas de modifications de la structure glycérique initiale. Son acidité

libre exprimée en acide oléique est au maximum de 0.3g pour 100g d’huile [13].

1.5. Composition chimique de I’huile d’olive

1.5.1. Fraction saponifiable

Elle est constituée généralement de 98 a 99% de triglycérides, de 1 a 2% d’acides gras
libres ainsi que des composés mineurs de nature glicéridiques, tels que les cires, les mono et di-

glycérides et les phospholipides [14].
1.5.1.1. Triglycérides

Ce sont des esters d’acides gras et du glycérol. Les glycérides constituent le principal

composant d’huile d’olive, dont le triglycéride majoritaire d’huile d’olive est la trioléine (OOO)

[15].

Tableau 1 : Composition en triglycérides de 1’huile d’olive [16].

Nature Glycérides (%)

000 40 — 59 O : Acide oléique
P : Acide palmitique
POO 12-20 L : Acide linoléique

S : Acide stéarique

OoOoL 12.5-20
POL 5.5-7
SO0 3-7

1.5.1.2. Acides gras

Les acides gras présents dans 1’huile d’olive sont : les acides palmitique, palmitoléique,
stéarique, oléique, linoléique, linoléique et myristique. Les heptadécanoiques et ecosanoiques
se trouvent en quantités infimes [17].
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Tableau 2 : Composition en acide gras par chromatographie en phase gazeuse [18].

Acides gras Symboles Normes-en % (codex alimentaire)
Acide myristique C14:0 <0,03
Acide palmitique C16:0 7,5-20
Acide heptadécanoique C17:0 <0,3
Acide palmitoléique C16:1n-7 0,3-3,5
Acide heptadécénoique Ci7:1 <0,3
Acide stéarique C18:0 05-5
Acide oléique C18:1n-9 55-83
Acide linoléique C18:2n-6 25-21
Acide a-linoléique C18:3n-3 <l
Acide arachidonique C20:0 <0,6
Acide gadoléique C20:1n-9 <0,4
Acide béhénique C22:0 <0,2
Acide lignocérique C24:0 <0,2

Cx :yn-z ou x est le nombre de carbones, y le nombre de double liaison, z la position de la double liaison
en partant du méthyle terminal.

1.5.2. Fraction insaponifiable

Les composants mineurs représentent environ 2% du poids total de 1’huile d’olive. En
effet, plus de 230 composés chimiques, tels que les alcools aliphatiques et triterpéniques, les
stérols, les hydrocarbures, les composés volatils et les polyphénols sont identifiés. Néanmoins,
c’est la présence de composés phénoliques et d’autres antioxydants particuliers qui conferent a
I’huile d’olive une haute stabilité contre 1’oxydation avec une couleur et une saveur unique la
distinguant des autres huiles. Les principaux antioxydants de I’huile d’olive sont les
tocophénols, les caroténes et les composés phénoliques, y compris, les phénols lipophiles et
hydrophiles [19].

Les principaux constituants de la fraction insaponifiable de I’huile d’olive sont :
1.5.2.1. Tocophérols

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

d’abord I’atout d’étre une vitamine (vitamine E) et ils ont également une forte activité
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antioxydante. Ils se présentent sous différentes formes (a, B, ¥ et 6) (figure2) qui se distinguent

entre elles par le nombre et la position des groupements méthyles fixés sur le noyau [20].

La teneur totale en tocophérols dans les huiles d’olive est trés variable puisqu’elle a été
rapportée dans une gamme allant de quelques mg a 450 mg/kg d’huile. L’alpha-tocophérol
représente a lui seul 90% de la totalit¢ des tocophérols, alors que le delta tocophérol n’est

présent qu’a I’état de traces [9].

u-Tocophérol | CH: |CHs CHs

p-Tocophérol |CH3| H CH;s

y-Tocophérol H |CH3 CH:

g-Tocophérol H|H CH

Figure 2 : Structure des tocophérols [17].

1.5.2.2. Hydrocarbures

Deux hydrocarbures sont présents en quantités importante dans 1’huile d’olive, le scaléne
et le béta-caroténe. Le scaléne (2,6,10,15,19,23 hexamétyl-2-,6,10,14,18,22 tétracosahexane)
est le métabolite précédant la formation du noyau des stérols. Sa présence est considérée comme
partiellement responsable des effets bénéfiques de 1’huile d’olive sur la santé de son action

chimio-préventive contre certains cancers [22,23].

1.5.2.3. Stérols

Ce sont des hydrocarbures cycliques a quatre cycles (tétra cycliques) comportant le plus
souvent 27-28 ou 29 atomes de carbone avec au moins une fonction alcool et plusieurs doubles
liaisons. Dans I’huile d’olive, le principal stérol est le béta-sitostérol, représentant jusqu’a 90-

95% du total des stérols, et qui a une action anti carcinogéne [24].



Chapitre | Généralités sur I’huile d’olive

1.5.2.4. Composés phénoliques

La fraction phénolique de I’huile d’olive est constituée d’un mélange hétérogéne de
composes. Chacun affecte les propriétés chimiques et a une influence particuliere sur la qualite,

la saveur, la couleur et le gout de 1’huile [25].

La classe des phénols regroupe toute une gamme de substances diverses, dont des
composés phénoliques simple comme [’acide vanillique, 1’acide caf€ique, le tyrosol et
I’hdroxytyrosol. Par ailleurs, I’huile d’olive contient des sécoiridoides comme 1’oleuropéine et
le ligstroside, ou des molécules plus complexes comme des lignanes et des flavonoides comme

I’apigénine ou la lutéoléine [26].

OH OH
OH
OH OH
Hydroxytyrozol Tyrozol
OH
OH

Oleuropéine

Figure 3 : Structures des principaux composés phénoliques de I’huile d’olive [9, 21].
1.5.2.5. Pigments

La couleur vert-jaunatre a I’or de I’huile d’olive est due essentiellement a la présence

des chlorophylles, les caroténoides et la phéophytine dans le fruit [28].
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a) Chlorophylles

Les chlorophylles sont des substances colorantes de 1’huile d’olive, elles jouent un rdle
important dans 1’activité oxydante du produit, due a leur nature anti-oxydante dans I’obscurité
et pro-oxydante dans la lumiére. Une faible teneur en chlorophylle permet de diminuer les
risques d’oxydation et leur présence dans I’huile d’olive dépend de la variété, du degré de

maturité du fruit du processus d’extraction et des conditions de stockage [29].

b) Caroténoides
Les caroténoides sont des tétraterpenes qui possédent une activité antioxydante [30, 31].
Ils sont connus comme inhibiteurs de la photo-oxydation en désactivant I’oxygéne singulet

induit par les pigments chlorophyllines [32, 33].

1.6. Caractéristiques physico-chimiques de I’huile d’olive

La qualité de I’huile d’olive est définie comme étant I’ensemble de la caractéristique
chimique et physique, permettant de la classer en différentes catégories conformément aux
définitions de la norme commerciale adoptée par le conseil oléicole international (tableau 3)
[34].

Tableau 3 : Caractéristiques physico-chimiques de I’huile d’olive [34].

Caractéristiques physico-chimiques Valeurs
Densité relative 0,910-0,916
Indice de réfractions 1,467 — 4705
Indice de saponification 184 — 196 (mg KOH/g d’huile)
Indice d’iode 75 — 94 (Wijs)
Acidite libre 0,3 - 1% (g d’acide oléique libre/100g d’huile)
Indice de peroxyde <20 - <15 (Milliéquivalents d’oxygene actif/kg d’huile)
Absorbance dans 'ultraviolet 2,50-2,60 (& 232nm)

1.7.Huile d’olive et la santé humaine

Depuis plus de trente ans, de nombreuses études ont montré que les bienfaits du régime
méditerranéen ont été consacrés au role de 1’acide oléique et I’apport d’huile dans la prévention
des maladies. Néanmoins, tous les effets bénéfiques de la consommation d’huile d’olive ne sont
pas dus a I’acide oléique, d’autres composants secondaires ont des effets bénéfiques sur la santg,

notamment les tocophérols, comme la vitamine E, des antitoxines qui jouent un réle important
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dans la réduction du développement du cancer, et sont également des anti-inflammatoires, ainsi
que les composés aromatiques, qui conferent a I’huile d’olive des effets antimicrobiens,

antioxydants... [35].

1.8. Procédures d’enrichissement d’huile d’olive

Il existe différentes procédures d’enrichissement d’huile d’olive, a savoir : les infusions,

enrichissement par extraction, co-traitement et enrichissement assisté par ultrason.
1.8.1. Infusion

Egalement connue sous le nom de macération et d’extraction solide-liquide, et consiste &
faire dissoudre la matiére végétale solide dans la phase huileuse. Ce type d’enrichissement
requiert beaucoup de temps pour permettre 1I’extraction des composés d’intérét, a la fois saveurs

et/ ou bioactifs dans la phase huileuse dépendamment de la solubilité de chaque composé [36].
1.8.2. Extraction et enrichissement

Le protocole d’enrichissement des huiles comestibles par extraction implique deux étapes
principales : I’extraction des composés cibles a partir de la matiére premiére, par exemple les

herbes ou les feuilles d’olivier. Ensuite, I’enrichissement de 1’huile avec 1’extrait obtenu [37].

Ce type de procédure nécessite la dissolution de I’extrait dans un solvant généralement

I’éthanol avant son incorporation dans ’huile.
1.8.3. Co-traitement

Consiste a I’addition d’herbe ou d’autre matiere végétale a la pate d’olive avant 1’étape
de malaxage et cela peut étre favorisé par 1’utilisation des ultrasons avant le malaxage de la pate
d’olive [38].

1.8.4. Enrichissement assistée par ultrason

L’application de micro-ondes et plus frequemment des ultrasons aide a la diffusion des
composés fonctionnels dans 1’huile d’olive en raison de I’effet mécanique de la cavitation,
accélere ’extraction de composés aromatiques ou bioactifs dans 1’huile d’olive. Le temps de
traitement est donc réduit avec un rendement meilleur [39, 40]. Ces derniéres années différentes
études utilisent I’huile d’olive comme un solvant d’extraction des substances d’intérét a partir
de différentes matrices végetales et cette extraction est favorisée et accélérée par I’application
des ultrasons [41-43].
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I1.1. Graines de sésame

Le sésame (SesamumindicumL) est une plante de la famille des Pédaliacées, aussi appelé
la récolte orpheline (figure 4). C’est un produit agricole largement cultivé pour ses graines.
Cependant la demande mondiale pour ses graines augmente de fagon intéressante de nos jours,
a cause de sa bonne qualité d’huile (50%), protéine (25%), et sa contenance en antioxydants
[37].

Les graines de sésame sont de petites graines blanchatres, brunes ou bien noires selon
les espéces. Elles sont issues d’une plante oléagineuse originaire de 1’Inde et de I’ Afrique de
I’est et sont consommeées depuis la nuit des temps en Asie, en Afrique et au Moyen-Orient. Les
graines de sésame et leur huile sont issues de nombreuses traditions culinaires. Elles sont

disponibles en tout temps dans les supermarchés et les épiceries spécialisées [37].

Figure 4 : Plante de sésame et ses graines [43, 44].

11
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11.1.1. Origine et botanique

Le sésame serait originaire d’Afrique, d’ou il aurait gagné 1’Inde, via la Perse. Il aurait
été introduit en Ameérique par les esclaves noirs. Les données archéologiques confirment que la
culture de sésame en Egypte remonte entre 1300 & 1500 avant notre ére et aprés dans la vallée
de I’Inde depuis 3600 ans avant JC. Le sésame est une des plus vieilles récoltes de I’huile et

cultivé largement en Asie et en Afrique [45].
11.1.2. Composition chimique des graines de sésames

Les graines de sésames sont réputées pour leurs valeurs nutritionnelles trés élevées. Elles
contiennent des protéines riches en acides aminés soufrés (méthionine), des acides gras
essentiels, des hydrates de carbones, des vitamines et des sels minéraux (tableau 4) [46].

Tableau 4 : Composition chimique globale des grains de sésames [47].

Constituants Composition (%)
Humidite 6-7
Protéines 20-28
Huile 48-55
Sucres 14-16
Fibres 6-8
Minéraux 5-7

12
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Tableau 5 : Composition en acides aminés et acides gras des grains de sésame [48].

Acides Composition chimique globale des grains de sésame (%6)
Acides aminés
Thréonine 3.1-37
Valine 3.9-46
Cystéine + méthionine 2.8-4.8
Isoleucine 40-4.2
Phénylalanine + tyrosine 6.4-9.6
Histidine 2.7
Tryptophan 1.3-15
Lysine 2.6-2.7
Argenine 12.0
Acides gras (%)
Acide palmitique (16 : 0) 11.7
Acide stéarique (18 : 0) 05.2
Acide oléique (18 : 1) 41.4
Acide linoléique (18 : 2) 39.4
Acide linolénique (18 : 0) 00.4
Acide arachidique (18 : 0) 00.4
Acide behenique (18 : 0) 00.6

11.1.3. Utilisation et intérét nutritionnel

Etant ’une des plus anciennes cultures oléagineuses dans le monde, le sésame fait
aujourd’hui I’objet de diverses utilisations. Il est utilisé en alimentation, dans la pharmacologie
et dans I'industrie avec des produits comme les parfums, les produits cosmétiques pour les
cheveux et la peau, les huiles capillaires et les savons. En alimentation I’huile est utilisée dans
la cuisine, les grains sous formes de petits pains, croustilles de cracker de gateaux, de soupe,
d’épices, dans la confiture et dans la production de pétrole. Elle entre également dans la

production de la pate sucrée (Tahini) [49].

I1.2. Huile de sésame

L’huile de sésame est considérée comme une des huiles végétales les plus précieuses. Elle
se caracterise par sa stabilité élevee a 1’oxydation, due a la présence de substances antioxydants
endogénes (non retrouvees dans d’autres huiles comestibles), telles que la sésamine, le sésamole
et la sésamoide, un fait qui peut contribuer a sa réputation comme une huile de haute qualité.
Elle est utilisée dans la prévention des maladies cardiovasculaires car elle protege le foie, réduit

le cholestérol et joue le role d’antidépresseur [47].

13
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Par ailleurs, I'huile est utilisée dans I’alimentation humaine pour la friture et

’assaisonnement et également sous forme hydrogéné dans les margarines [50].

11.2.1. Composition chimique de I’huile de sésame
11.2.1.1. Acides gras

L’huile de sésame est riche en acide gras polyinsaturés, nutriments ferreux, magnésium,
manganeése, cuivre et calcium et contient des vitamines Bl et E. De plus, elle contient
principalement quatre acides gras, palmitique (C16 :0), stéarique (C18 :1) et oléique (C18 :2).
Cependant que les autres acides paraissent dans les mémes petites quantités [51].

11.2.1.2. Fraction insaponifiable

La teneur de la fraction insaponifiable est assez élevée de 1 a 1,5%. La fraction insaponifiable
contient une classe de produits spécifiques au sésame : la sésamine (= 360mg/100g de CG) et
la sésamoline (= 270mg/100g de CG) qui conduit a la formation de sésamol et de sesamonil,au

cours du raffinage ou de 1’hydrogénation.

Le sésamol disparait sensiblement au cours de la désodorisation, par contre le sésaminol

étant moins affecté par cette étape du raffinage [52].

Tableau 6 : Compositions de 1’insaponifiable de I’huile de sésame [53].

Insaponifiable : 1.0% a 1.5%

Teneur en stérol : (en mg/100g de CG) 593-636
Composition des stérols (en % des stérols totaux) :
Cholestérol <0.5

Brassicastérol <0.1

Compestérol 18-19

Stigmastérol 6-7

Fucostérol <0.5

Teneur en tocophérols : (en mg/100g de CG) 20-50
Composition des tocophérols (en % des tocophérols totaux) :
Alpha tocophérol 4

Beta tocophérol 2

Gamma tocophérol 83

Delta tocophérol 11

Sésamoline (mg/100g d’huile) 20-480

Sésamine (mg/100g d’huile) 70-610
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11.2.2. Caractérisation physico-chimique de I’huile de sésame

Le tableau (6) rassemble les principaux indices chimiques et constantes physiques de
I’huile de sésame. Certaines valeurs correspondent aux spécifications de la norme Codex

(densité, indice de réfraction, indice d’iode et de saponifications) [53].

Tableau 7: Principales constantes physiques et chimiques de ’huile de sésame [53].

Caractéristiques Valeurs
Densité (D20) 0.915-0.923
Viscosité (V20) (c.p) 64-67
Indice de réfraction a 20°C 1.474-1.477
Point de solidification (°C) -3a-6
Indice d’iode (Ii) (gd’iode/100g de CQ) 104- 120
Indice de saponification (Is) (mg KOH/CG) 187-195

11.2.3. Roéle des antioxydants de I’huile de sésame

Plusieurs études antérieures sont menées a I’identification de divers métabolites actifs
comme les tocophérols et autres composés tels que le thiazole, les pyrroles, les cétones, les
aldéhydes, les acides phénoliques, les phytostérols (beta-sitostérol, le stigmastérol, le
campestérol, le sigmasterol-3-O-B-D-glucoside), le verbascoside, la rhamnetine, le

Kaempférol-3-O-B-D-glucuronide et I’acide férulique [54].

La sésamine et la sésamoline (figure 5) ont des propriétés pharmacologiques trés
importantes : activités antioxydante, antibactérienne, antiproliférative, hypocholesterimiante,
effet anti-hypertensive et neuroprotecteur. De plus, il a démontré que la consommation de
quantités modérées d’huile de sésame augmente significativement le taux d’Y-tocophérol
sanguin, ce dernier est reconnu pour étre efficace contre la prolifération de cellules cancéreuses
dans la prostate et sein [55].Le sésamole (dérivé phénolique avec un groupement
méthylénedioyde), de sa part, est reconnu tres efficace pour le traitement des blessures et plaies

chez des rats albinos [55].
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Figure 5 : structure de quelques antioxydants identifiés dans I’huile de sésame [55].
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Dans cette étude 1’objectif est de déterminer les caractéres physico-chimiques d’une huile
d’olive enrichie par une huile de sésame, a différentes concentrations (les compositions sont
indiquées dans le tableau 8). Ces échantillons d’huile ont été étudiés pendant une durée de vingt

jours pour voir 1’effet de la concentration et du temps.

Tableau 8 : Différentes compositions des huiles d’olive et de sésame et leur temps de stockage

Huile d’olive % Huile de sésame % Temps de stockage (j)
100 0 0
100 0 20
90 10 0
90 10 20
80 20 0
80 20 20
70 30 0
70 30 20
60 40 0

60 40 20
0 100 0
0 100 20

111.1. Réactifs chimiques et huiles utilisées

111.1.1. Huiles
I11.1.1.1 Huile d’olive

L’huile d’olive utilisée dans cette é¢tude provient de la région de Ouzellaguen, elle est
extraite par des systemes de pressage et de centrifugation, dont les olives ont été cueillies

manuellement et n’ayant subi aucun traitement autre que les opérations de lavage, de broyage,

de centrifugation et de filtration.
111.1.1.2. Huile de graines de sésame

L’huile de sésame utilisée pour I’enrichissement, par contre, a €té achetée chez un

herboriste dans la région de Bejaia ville. Il s’agit d’un produit importé de I’Egypte.

111.1.2. Produits chimiques utilisés
Les produits chimiques utilisés sont nommes et classée dans le tableau 9 avec quelques

caractéristiques.
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Tableau 9 : Produits chimiques utilisés.

Produit chimiaue Formule Masse molaire Pureté Maraue
g chimique (g/mol) (%) g
Hydroxyde de potassium | KOH 56.11 / BIOCHEM
Acide chlorhydrique HCI 36.46 36.5-38 | FLUKA
Ethanol C2H6O 46.07 89.8 SIGMA-
ALDRICH
Phénolphtaléine C20H1404 318.32 / BIOCHEM
Chloroforme CHCI3 119.38 99-99.4 | RIEDEL-DE
HAEN
Acide acétique C2H402 60.05 99-100 SIGMA-
ALDRICH
lodure de potassium Kl 166.00 99-100.5 | SIGMA-
ALDRICH
Amidon (CeH100s) n Sin:1M: / BIOCHEM
162.00
Thiosulfate de sodium Na2S203 248.17 100 VWR
CHEMICALS
Hexane CeH14 86.18 / BIOCHEM
Réactif de Wijs ICI 162.35 / BIOCHEM
Cyclohexane CeH12 84.16 99.8 SIGMA-
ALDRICH

I11.2. Analyses physico-chimiques

111.2.1. Analyses physiques
» Densité

% Définition

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

¢gal d’eau distillée a la méme température [4].
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% Principe

A I’aide d’une balance analytique, on effectue des pesées successives de volume égale,

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

%+ Mode opératoire

- Faire peser le pycnométre propre vide et sec, (m0)

- Peser le méme pycnometre remplie d’eau distillée, (m1)
- Vider le pycnometre et le faire sécher

- Peser le pycnometre remplie d’huile (m2).

«» Méthode de calcul
La densité est calculée comme suit :
d= (m2-mo) / (M1-mo) 1)

Tels que :

mo = masse du pycnometre vide

M1 = masse du pycnometre remplie d’eau distillée
M2 = masse du pycnometre remplie d’huile

» Indice de réfraction
+ Définition
L’indice de réfraction d’une huile est le rapport du sinus de I’angle d’incidence et du sinus

le I’angle de réfraction d’un rayon lumineux de longueur d’onde déterminée passant de 1’air

dans I’huile a température constante [4].

Cet indice varie en fonction des insaturations. Il croit avec le degré d’insaturation des
acides gras contenus dans les matieres grasses [8]. Cependant, il autorise le suivi des opérations

d’hydrogénation et de fractionnement des corps gras [9].
¢ Principe

A I’aide d’un réfractométre, on mesure directement I’angle de réfraction que 1’on observe
a la limite de réfraction totale, I’huile étant maintenue dans des conditions d’isotropisme et de

transparence a I’aide d’un réfractométre.

%+ Mode opératoire
- Nettoyer la lame du refractométre avec du papier Joseph

- Etalonner 1’appareil avec de 1’eau distillée, dont I’indice de réfraction est égal a 1.33 & 20°C
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- Déposer quelques gouttes d’huile sur la lame a I’aide d’une pipete Pasteur
- Régler le cercle de la chambre sombre et claire dans la moitié et effectuer la lecture des

résultats en tenant compte de la température.

% Méthode de calcule
L’indice de réfraction est calculé comme suit [10] :
Na2 =naT+0.00035(T-20) )
Tels que :
N¢? : indice de réfraction a la température 20°c

ng" : valeur de lecture a la température a laquelle a été effectuée la détermination
T : température a laquelle a été effectuée la lecture

Figure 6 : Réfractometre [10].
111.2.2. Analyses chimiques

111.2.2.1. Indice d’acide

C’est la masse en milligramme de KOH nécessaire pour la neutralisation des acides gras
libres contenu dans 1g d’huile. La teneur en acide libre des corps gras augmente avec le temps,

I’indice d’acide permet donc d’avoir une évaluation de I’état de détérioration d’une huile.

RCOOH + OH- —— RCOO" + H:0 3)
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% Principe

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

acides gras libres (AGL) presents au moyen d'une solution titrée de KOH en présence de
phénolphtaléine comme indicateur.

L'équation de la réaction est la suivante :

R — COOH + KOH » R-COOK+ H,0 4)
Acide gras+potasse Sel +Eau

“+ Mode opératoire

- On pese dans un erlenmeyer 1g d’huile
- On ajoute 75ml d’éthanol et quelques gouttes d’indicateur coloré (phénolphtaléine)

On fait titrer tout en agitant avec une solution d’hydroxyde de potassium a 0,1mole/l,

jusqu’a I’obtention d’une couleur rose persistante

- Lire la valeur du volume de la solution éthanolique de KOH ajouté.

«» Méthode de calcul

L’indice d’acide est calculé par la formule suivante [10] :

Vx56.1xN deK
I = —"—(e

g"“ d'huile) (5)

Tels que :
56.1g = Masse moléculaire relative de KOH

V : volume en ml d’hydroxyde de potassium a 0,1N nécessaire pour la neutralisation
N : normalité de la solution de potassium a N=0,1
P : masse en gramme de la prise d’essai
111.2.2.2. Indice de peroxyde
+ Définition :
L’indice de peroxyde (IP) est la masse en microgramme d’oxygene actif par un gramme

de matiere grasse. Il permet d’apprécier le degré d’oxydation d’un corps gras. Il permet ainsi

de suivre son état de conservation ou état d’avancement de 1’oxydation.
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% Principe

Le principe repose sur le traitement de I’huile en solution dans de I’acide acétique et du
chloroforme par une solution d’iodure de potassium et de titrer I’iodure libéré par une solution

titrée de thiosulfate de sodium.

% Mode opératoire

- Dans un erlenmeyer, peser un gramme d’huile.

- Ajouter 10ml de chloroforme, dissoudre rapidement la prise d’essai en agitant bien la
solution.

- Ajouter 15 ml d’acide acétique, puis 1 ml de la solution d’iodure de potassium (KI).
Boucher rapidement I’erlenmeyer, 1’agiter pendant une minute et le laisser pendant Smn a 1’abri
de la lumiere a une température comprise entre 15 a 25 °C.

- Ajouter 75 ml d’eau distillée.

- Titrer I’iodure libéré avec une solution de thiosulfate de sodium a 0.01N, en agitant
vigoureusement en présence d’amidon (1g/100ml) comme indicateur colore.

- Prendre le soin de faire un essai a blanc.

% Méthode de calcul

L’indice de peroxyde est calculé a I’aide de la formule suivante :

IP= [(V-V0)*N*1000]/P (méga d’O2/1kg MG) (6)
Tels que :
Vo : Volume de thiosulfate de sodium (ml) nécessaire pour 1’essai a blanc
V : Volume de thiosulfate de sodium (ml) nécessaire pour la détermination
N : Normalité de thiosulfate de sodium (éq g/l)

P : Masse de prise d’essai

111.2.2.3. Indice d'iode
s Définition

Ce parametre permet la mesure du degré d’insaturation d’une matiére grasse en
déterminant le nombre d’iode en gramme qui Se fixe sur les doubles liaisons présentes dans

100g de lipides. II est déterminé a 1’aide du réactif de Wijs et titration avec une solution de

thiosulfate de sodium en présence d’amidon comme indicateur coloré [54].
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% Principe

Il s’agit d’additionner, a une prise d’essai, une solution de mono-chlorure d’iode dans
un mélange formé d’acide acétique et de tétrachlorure de carbone. Aprés un temps donné de
réaction, réduire I’excés de mono-chlorure d’iode par addition d’une solution d’iodure de

potassium et d’eau, puis titrer avec du thiosulfate de potassium.

“*Mode opératoire

- Dans un erlenmeyer de 500ml, on place 1g d’huile.

- Ajouter ensuite 15ml de cyclohexane et 25ml du réactif de Wijs.

- Agiter I’erlenmeyer apres 1’avoir bien bouché, I’envelopper avec du papier noir et laisser
a I’abri de la lumiere pendant 1heure.

- Additionner ensuite 20ml de solution saturée d’iodure de potassium KI et 150ml d’eau
distillée.

- Titrer avec la solution de thiosulfate de sodium a 0.1N jusqu’a ce que la couleur jaune de
I’iode ait presque disparu.

- Ajouter quelques gouttes d’empois d’amidon (1g/100ml).

- Poursuivre le titrage jusqu’a la disparition de la couleur bleue violette.

- Effectuer un essai a blanc dans les mémes conditions.

% Méthode de calcul
L’indice d’iode est donné par la formule (7) établie ci-dessous [10] :
L= [(Vo- V)*126.9*N]/P (I2/100gd’huile) (7

Tels que :

Vo= Volume en ml de Na2S20za 0.1N nécessaire pour titrer I’essai a blanc.
V = Volume en ml de Na2S20z3 a0.1N nécessaire pour titrer I’échantillon.
P= Prise d’essai (g) de 1’échantillon.

N= Normalité de la solution de Na2S>03 (0.1N).

126.9= la masse molaire de I’iode (g/mol).
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111.3. Analyses spectroscopiques

111.3.1. Spectrophotométrie UV-Visible
+ Définition
La spectrophotométrie UV-Visible est une technique analytique fondée sur 1’étude du

changement de ’intensité de la lumiére traversant une solution colorée ou non colorée, dans un

domaine d’application compris entre 200 et 800 nm.

L’examen spectrophotométrique dans I’UV peut fournir des indications sur la qualité
d’une matiére grasse et son état de conservation. Les absorbances aux longueurs d’onde prévues

dans la méthode sont dues a la présence de systéemes diéniques et triénique conjugués [56].

% Principe

Le spectrophotomeétre est un appareil permettant de mesurer I’absorbance d’une solution,
pour différentes longueurs d’ondes. Pour cela, il fait passer un rayon d’une longueur d’onde
choisie a travers une cuve de quartz contenant la solution a étudier. Les molécules de la solution
absorbent plus ou moins le rayon lumineux, on définit alors I’absorbance pour cette longueur

d’onde [57].
% Mode opératoire

Dans une fiole de 25ml, nous avons mis 0.25g d’huile et complété par de I’hexane jusqu’au
trait de jauge. Les absorbances de la solution utilisée ont été mesurées a 1’aide d’un

spectrophotometre a des longueurs d’ondes de 232 nm et 270 nm.

111.3.2. Spectroscopie Infrarouge a Transformation de Fourier
% Définition

La spectroscopie infrarouge est une méthode d’analyse couramment utilisée par les
chimistes, elle permet de déterminer les groupements fonctionnels. Dans cette méthode, une
molécule est composée d’atomes relies entre eux par des liaisons covalentes, qui sont

comparées a un ressort, ce qui cause la variation de cet assemblage, entrainant ainsi la

modification des distances interatomiques et des angles normaux des liaisons.

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

purification ou de I’évolution d’une réaction [57].
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% Principe

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 a I’interface échantillon-cristal
puis dirigé vers le détecteur. Afin que le détecteur recoive un signal, il faut que 1’échantillon
soit en contacte intime avec le cristal. A chaque réflexion, le faisceau pénétre de quelques
micrométres dans I’échantillon, ce qui provoque des absorptions partielles : c’est la réflexion
totale atténuée. Les ondes évanescentes se désintégrent rapidement lorsqu’elles se déplacent a

travers 1’échantillon.

Cette technique présente beaucoup d’avantages : préparation minimale de 1’échantillon,

nettoyage simple et rapide de ’accessoire [58].
“+ Mode opératoire

Dans cette étude nous avons utilisé un spectrophotometre IR-ATR. Pour cette analyse,
nous avons d’abord nettoyé la zone du dépdt avec de 1’acétone, puis avons déposé notre

échantillon sur le cristal et enregistré le spectre ainsi obtenu.
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Chapitre IV Résultats et discussions

Dans notre étude, nous avons effectué 1’enrichissement de 1’huile d’olive par I’huile de

sésame, et analysée en utilisant des techniques physico-chimiques et spectrales.

IVV.1. Analyses physico-chimiques
IVV.1.1. Effet de la concentration (%0)
1V.1.1.1. Analyses physiques

> Densité

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

enrichie a 0 jour sont rapportés dans la figure 7.
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Figure 7 : Variation de la densité des échantillons d’huiles en fonction de la concentration
HO/HS

D’aprés la courbe, la densité de I’huile d’olive utilisée dans notre étude est de 0.920. Cette

valeur est comparable a celle fixée par la norme COI qui est de 0.910-0.916.
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Concernant I’huile de sésame ajoutée, sa densité est de 0.915, cette valeur est conforme

aux normes données par COl, qui est de 0.915-0.923, donc on peut dire que cette huile est pure.

La variation de la densité¢ de I’huile d’olive enrichie avec I’huile de sésame n’est pas
significative et rentre dans I’intervalle des normes données par le COl, vu que les deux huiles
sont proches en termes de densité et les mélanges préparés aux différents pourcentages n’ont

pas affecté ce paramétre.

> Indice de réfraction

Ce parametre est principalement utilisé pour identifier une huile et pour vérifier sa pureté,
il est proportionnel aux poids moléculaires des acides gras ainsi que leurs degrés d’insaturation
[56]. Les valeurs des indices de réfractions de I’huile d’olive ainsi I’huile enrichie sont

représentées dans la figure 8.
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Figure 8 : Variation de I’indice de réfraction des échantillons d’huiles en fonction de la
concentration HO/HS

L’indice de réfraction de 1’huile d’olive utilisée dans notre étude est de 1.4710, cette

valeur est dans 1I’intervalle établie par la norme CA qui est de [1.4667-1.4705].

La norme de I’indice de réfraction de I’huile de sésame, selon Codex, 1983, est compris
entre 1.474 et 1.477 et la valeur mesurée pour I’huile utilisée dans cette étude est de 1.4710.

Cette valeur se trouve proche de la norme.

27



Chapitre IV Résultats et discussions

D’apres I’allure de la courbe, on remarque une légére augmentation de la valeur de
I’indice de refraction des mélanges aux différents pourcentages par rapport a celles de I’huile
d’olive et I’huile de sésame & 1’état pure, qui sont comparable aux normes et ceci est dd a la

similarité des indices de réfractions de ces deux huiles.

1V.1.1.2. Analyses chimiques

> Indice d’acide

L’acidité libre est un facteur qui renseigne sur 1’altération de I’huile par hydrolyse, ¢’est
un facteur de qualité trés important et un critére de classification des huiles d’olive. Il mesure
la quantité d’acides gras libres résultant des réactions hydrolytique des triglycérides.

Les résultats de I’analyse de I’indice d’acide des échantillons sont illustrés sur la figure 9.

2,8
2,6
2,4

2,2

1,8

Indice d’acide

1,6
1,4

1,2

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

Concentration HO/HS (%)

Figure 9 : Variation de I’indice des échantillons d’huile en fonction de la concentration
HO/HS.

Les valeurs de I’indice d’acide trouvées pour 1’huile d’olive et I’huile de sésame
étudiées, ainsi que les mélanges varient entre 1.12 et 2.82mg de KOH/1g d’huile, qui rentrent

dans I’intervalle fixée par COI.

Ces valeurs indiquent que I’extraction de I’huile d’olive a été réalisée directement apres
la récolte et la présence de I’huile de sésame a ce pourcentage est bénéfique pour la stabilité de

I’huile d’olive.
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> Indice de peroxyde

Cet indice est un bon indicateur de 1I’état de conservation d’un corps gras. Il est lié a la
récolte, a la conservation et au mode d’extraction. Il refléte le degré d’oxydation des huiles,
accéléré par la présence d’oxygeéne, la température et certains catalyseurs (enzyme, trace de
métaux Cu, Fe...). Ces facteurs agissent sur les doubles liaisons des acides gras insaturés pour
former des peroxydes et des hydro peroxydes [57].

L’analyse de I’indice de peroxyde des échantillons a révélé les résultats illustrés dans la
figure 10.
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Figure 10 : Variation de I’indice de peroxyde des échantillons d’huile en fonction de la concentration
HO/HS.

L’indice de peroxyde mesuré pour I’huile d’olive pure est de 17 méq d’O2/1 kg d’huile,
cette valeur s’intégre dans I’intervalle établi par la norme COIl (<20 méq d’O2/1 kg d’huile).
Donc, I’échantillon analysé est conforme a la norme ce qui permet aussi de classer cette huile

dans la catégorie vierge (IP = 20 meq O2/kg).

L’huile de sesame de sa part présente un taux tres faible, qui est de 4 méq d’O2/1 kg
d’huile, ce résultat est inférieur a la norme donnée par Codex, 2005 (10 méq d’O2/1 kg d’huile
au max). Cette valeur est relativement faible et indique une faible oxydation de I’huile, cela
pourrait étre dd aux conditions de transformation (récolte, transport et stockage) et a la présence

de substances antioxydantes naturelles.
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Tandis que les échantillons d’huiles enrichis préparés avec les différents pourcentages
d’addition de I’huile de sésame ont présenté des indices de peroxydes qui reste supérieur a la

norme et dont la source en grande partie est ceux présents de I’huile d’olive initialement utilisée.

Cette concentration se trouve bénéfique et nous permet de dire que notre huile modifiée est

stable.
> Indice d’iode

Il nous renseigne sur le degré d’insaturation des acides gras contenus dans une huile
donnée. Il est en rapport direct avec le degré d’oxydation d’une huile. Plus I’huile est insaturée,
plus son indice d’iode est élevé [46]. Les valeurs obtenues pour I’indice d’iode pour les

échantillons analysés sont illustrées sur la figure 11.
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Figure 11 : Variation de I’indice des échantillons d’huile en fonction de la concentration
HO/HS.

L’indice d’iode retrouvé pour I’huile d’olive pure dans notre expérience est de 114.2
(12/100 g d’huile). Cette valeur est proche a celle établie par la norme COI (74-94). On peut
dire que notre huile étudiée présente des acides gras insaturés dans sa composition chimique.
Pour I’huile de sésame on a obtenu une valeur d’indice d’iode qui est égale a 126.9 (1./100g

d’huile), cette derniére est élevée par rapport a la norme fixée par COIl (104-120 12/100g
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d’huile). Donc I’huile de sésame contient des niveaux ¢élevés d’acides oléiques et d’acide
linoléique [58].
On voit bien que notre courbe présente une évolution importante d’indice d’iode au

pourcentage 100/0 jusqu’a 90/10 puis une légere diminution pour le reste.

D’apres cette interprétation, on peut déduire que I’incorporation de 1’huile de sésame a
ces quantités 10 ; 20 ; 30 ; 40 a influencé sur le degré d’insaturation des acides gras contenus

dans I’huile d’olive. Donc cette derniére est susceptible de se dégrader.

IV.1.2. Effet du temps de stockage
IVV.1.2.1. Analyses physiques

> Densité

Sur la figure 12 sont représentées les courbes de la densité des échantillons d’huile d’olive
enrichie en fonction du temps de stockage. On remarque que la densité des échantillons d’huile
a légérement augmenté pour les pourcentages 90/10 ; 80/20 ; 70/30 ; 60/40 ; 0/100 de [0.913-
0.950], [0.909-0.998], [0.902-0.997], [0.908-0.995], [0.918-0.958] respectivement, cela peut

étre expliqué par la diminution du poids des acides gras.
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Figure 12 : Variation de la densité des échantillons d’huiles en fonction du temps de

stockage.
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Par contre pour I’huile d’olive pure, dont la densité reste stable [0.920-0.916].

Donc, on peut dire que 1’huile de sésame a un effet sur la densité de 1’huile d’olive apres

un certain temps de stockage.

> Indice de réfraction

Sur la figure 13 sont représentées les courbes de I’indice de réfraction des échantillons

d’huile d’olive enrichie en fonction du temps de stockage est visiblement stable de 0 j a 20 j.
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Figure 13 : Variation de I’indice de réfraction des échantillons d’huiles en fonctions du temps

de stockage
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1V.1.2.2. Analyses chimiques
» Indice d’acide

Sur la figure 14 sont représentées les courbes de 1’indice d’acide, on remarque que les

indices d’acide pour les échantillons 100/0 ; 90/10 ; 80/20 ; 0/100 sont stables de 0 j a 20 j.
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Figure 14 : Variation de I’indice d’acide des échantillons d’huile en fonction du temps de

stockage.

Concernant les échantillons ayant les pourcentages suivants 70/30 et 60/40, on observe
une diminution de I’indice d’acide de 0 j a 20 j, ce qui est d0 a la diminution de la libération des

acides gras ou a I’effet antioxydant des graines de sesames.

On constate que 1’enrichissement de I’huile d’olive pure par I’huile de sésame effectué a

influencé positivement sur I’acidité de 1’huile d’olive aprés 20 j de stockage.
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> Indice de peroxyde

Sur la figure 15 sont représentées les courbes de I’indice de peroxyde de L’huile d’olive
pure qui a enregistré une évolution apreés 20 j de stockage, ce qui peut se traduire par la libération

des hydro-peroxydes qui sont les premiers produits d’oxydation.
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Figure 15 : Variation de I’indice de peroxyde des échantillons d’huile en fonction du temps

de stockage.

L’indice de peroxyde de I’huile enrichie a augmenté aprés 20 j de stockage, ce qui nous
permets de dire que I’enrichissement n’est pas bénéfique pour la prévention de 1’oxydation de

I’huile d’olive.
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> Indice d’iode

Sur la figure 16 sont représentées les courbes de I’indice d’iode de I’huile d’olive pure
obtenu apres 20 j est légerement élevé par rapport a celui obtenu a 0 j, ce qui veut dire que le

nombre d’insaturation a augmenté et a été oxydée.
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Figure 16 : Variation de I’indice d’iode des échantillons d’huile en fonction du temps de

stockage.

L’enrichissement de cette huile d’olive par I’huile de sésame avec les pourcentages
80/20 ; 70/30 ; 60/40 ont montré une diminution de I’indice d’iode, ce qui est bénéfique pour la
stabilit¢ de I’huile d’olive. Tandis que 1’ajout de 10% d’huile de sésame n’a démontré aucun

effet benéfique.

IV.3. Analyses spectroscopiques

I1VV.3.1. Spectrophotométrie UV-Visible

Les extinctions a 232 nm et 270 nm nous renseignent sur 1’état d’oxydation de I’huile
[59]. Plus la valeur d’extinction a 232 nm est forte plus I’huile est peroxydée et plus celle a 270
nm est forte, plus elle est riche en produits secondaires d’oxydation. En effet, les hydro

peroxydes sont les composés qui apparaissent dans les premiers stades de 1’oxydation, ils
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absorbent a 232 nm, alors que les produits d’oxydation secondaires tels que les cétones

insaturées et dicétones absorbent au voisinage de 270 nm [60].
1VV.3.1.1. Effet de la concentration (%)

Les résultats obtenus pour I’absorbance des échantillons d’huile sont représentés sur la

figure 17.
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Figure 17 : Variation de I’absorbance des échantillons d’huile en fonction de la concentration
HO/HS & 232 nm 270 nm.

La valeur d’absorbance enregistrée pour I’huile d’olive pure est de 0.432 4 232 nm. Cette
valeur est conforme a la norme COI (<2.24). Par contre a 270 nm la valeur trouvée est de 1.821

qui est supérieure a la norme COI (<0.30).

La courbe sur la figure 17 nous montres qu’il y a une évolution d’absorbance a 232 nm
pour les pourcentages 90/10 ; 80/20 ; 70/30.Ceci peut étre expliqué par une initiation a la
dégradation de ces mélanges. Par contre a 270 nm, les valeurs d’absorbances diminuent ce qui
veut dire que la dégradation est lente. Donc on peut dire que cet enrichissement est benéfique

pour I’huile d’olive et que I’huile de sésame a joué son rdle antioxydant.
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1V.3.1.2. Effet du temps de stockage sur ’analyse spectrale

Les absorbances des échantillons d’huile a 232 nm et 270 nm en fonction du temps de

stockage sont représentées dans la figure 18.
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Figure 18 : Variation de 1’absorbance des échantillons d’huile en fonction du temps de

stockage a 232 nm.

Au cours du stockage des échantillons d’huile, on a constaté que les valeurs
d’absorbances a 232 nm augmentent pour tous les pourcentages entre 0 j et 20 j, ceci est
probablement dii a I’oxydation des acides gras qui conduit a la formation des hydroperoxydes

(les produits de 1’oxydation primaire).
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D’apres la figure 19 ci-dessous, on constate que les valeurs d’absorbances enregistrées

présentent une diminution entre 0 j et 20 j pour tous les échantillons prépareés.

Ce qui signifié I’absence de formation de produits secondaires d’oxydation (dicétones et
cetones insaturés), donc on peut dire que cet enrichissement procure une meilleure stabilité et

une résistance a 1’oxydation de I’huile d’olive.
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Figure 19 : Variation de I’absorbance des échantillons d’huiles en fonction du temps de

stockage a 270 nm.
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IVV.3.2 Spectroscopie Infrarouge a transformée de Fourier

Nous avons utilisé pour notre analyse infrarouge un spectrophotometre ATR, les résultats
obtenus sont rassemblés dans les figures 20,21,22,23,24 et les tableaux 10,11,12,13 et 14,

respectivement.
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Figure 20: spectre IR d’huile d’olive pure a 0 j.

Les valeurs des pics obtenus pour 1’huile d’olive pure a 0 j sont rassemblées dans le
tableau 10.

Tableau 10 : Position et identification de bandes observées par I’analyse IR de I’huile d’olive

purea o j.
Position des bandes (cm™) Espece identifiée Intensité
Liaison C-H alcane
2923 - o
Liaison O-H acide lie Intense
2850 Liaison (R-CHO) I’aldéhyde.
1745 Liaison (C=cétone) Intense
1461 Liaison CH: alcane Faible
Liaison (C-0) alcool
1161 secondaire Moyenne
719 4H adjacents Faible
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Figure 21 : Spectre IR d’huile d’olive a 20 j.

Tableau 11 : position et identification de bandes observées par 1’analyse IR pour 1’huile

d’olive a 20 j.

Position des bandes (cm™) Espeéce identifiés Intensités
Liaison C-H alcane
2923 . -
Liaison O-H acide lie
Liaison C-H alcane
o o Intense
2850 Liaison O-H acide lie
Liaison (R-CHO) I’aldéhyde.
1737 Liaison (C=0) cétone

Liaison 8(CH>) alcane

1453 o ) Faible
Liaison (C=C) aromatique

Liaison (C-O) alcool tertiaire

1161 Moyenne
&(CHs3):

723 R-CH=CH-R Faible
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Figure 22 : SpectrelR d’huile de sésame a 0 j.

Tableau 12 : Positions et identifications de bandes observées par IR d’huile de sésame a 0 j.

Position des bandes (cm™) Espeéce identifiées Intensité
2926 Liaison C-H alcane
Liaison O-H acide lie
2854 . ) Intense
Liaison (R-CHO) I’aldéhyde.
1748 Liaison (C=0) acide saturé
Liaison 6(CH>) alcane )
1461 o ) Faible
Liaison (C=C) aromatique
1158 Liaison (C-C) alcool tertiaire
Moyenne
&(CHa)2
719 R-CH=CH-R Faible
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Figure 23 : Spectre IR d’huile de sésame a 20 j.

Les différents groupements observés sont rassemblés dans le tableau 13.

Tableau 13 : Positions et identifications de bandes observées par IR d’huile de sésame a 20 j.

Position des bandes (cm™) Espece identifié Intensité

Liaison C-H alcane
2926 Liaison O-H acide lie

Liaison (R-CHO) I’aldéhyde. Intense

2854 Liaison (C-H) alcane

1745 Liaison (C=0) cétone

Liaison 8(CH>) alcane ]
1455 o ) Faible
Liaison (C=C) aromatique

Liaison (C-O) alcool tertiaire

1156 Moyenne
6(CHa)2

716 R-CH=CH-R Faible
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Figure 24 : Spectre IR obtenus pour les pourcentages HO/HS.

Les différents groupements observés sont rassemblés dans le tableau 14.

Tableau 14 : Position et identification de bandes observées par IR d’huile pour les

pourcentages HO/HS.

Position des bandes (cm-1) Espece identifié Intensité

2926 Liaison C-H alcane Intense
Liaison O-H acide lie
Liaison (R-CHO) I’aldéhyde

2854 Liaison C-H alcane Moyenne
Liaison (R-CHO)
Liaison O-H acide lié

1748 Liaison (C=0) cétone Faible
Liaison (C=0) ester

1461 Liaison 6(CH>) alcane Faible
Liaison (C=C) aromatique

1161 Liaison C-O ester Moyenne
6(CHa)2

719 R-CH=CH-R Faible
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Chapitre 1V Résultats et discussions

Il n’y pas de différences entre les spectres des huiles de I’enrichissement, les groupements
fonctionnels sont presque les mémes, sauf 1’intensité des pics qui change, la différence dans le

pourcentage de transmittance, peut étre expliqué par la différence de concentration entre les

huiles.
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Conclusion

Notre travail est consacré a I'étude de I'enrichissement de I'huile d'olive par I'huile de

sésame, a différentes compositions en huile de sésame et pour un temps de stockage de 20 j.

Dans le but d'évaluer la stabilité de 1’oxydation de I'huile d'olive enrichie, un ensemble
de techniques d'analyses physico-chimiques et spectrales (indice d'acide, densité, indice de

réfraction, indice d’iode, indice de peroxyde, UV-Visible et Infrarouge) ont été utilisés.

Ainsi I’analyse des différents résultats obtenus nous ont permis de conclure que :

e  L’enrichissement n’a pas d’effet sur la densité et I'indice de réfraction de I'huile d'olive.

° Les résultats de I'analyse de I'indice d'acide et de l'indice d’iode qui sont en corrélation
nous confirme l'intérét de I'ajout de I'huile de sésame dans I'huile d'olive, en améliorant sa

stabilité d’oxydation.

° Pour l'indice de peroxyde, les résultats sont convaincants. Il semble que ce dernier est
plus sensible a I'altération enzymatique et a I'oxydation d'ou I’augmentation de ses valeurs avec

la variation de la concentration au cours du temps.

° L'analyse par spectrophotometre UV-Visible & 232 nm montre une présence d’une

oxydation primaire (lente) et I'absence des produits secondaires d’oxydation a 270 nm.

L’enrichissement de I'huile d'olive par 1’huile de sésame a abouti a des résultats
favorables.

En perspective, il serait souhaitable de poursuivre cette étude par les analyses sensorielles,
étudier la stabilité des huiles issues, comme il serait intéressant d’augmenter le nombre

d’échantillon en effectuant des enrichissements avec d’autres composition et avec des

intervalles de temps plus prolongées.
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Résumé

Dans cette étude, I’huile d’olive était mélangée avec I’huile de sésame a différentes
composition (100/0 ; 90/10 ; 80/20; 70/30; 60 /40 ; 0/100) et stockeée pendant 20 jours a
température ambiante. Dans le but d’évaluer la stabilit¢ oxydative de 1’huile d’olive, des
analyses physico-chimique et spectrales (la densité, indice d’acide, indice de réfraction, indice
d’iode, indice de peroxyde, UV-Visible et infrarouge) ont été réalisés. Il a été observé que la
présence de 1’huile de sésame dans les échantillons a diminué I’oxydation de I’huile d’olive
enrichie pendant le stockage. L analyse par la spectrophotométrie UV-Visible a 232 nm montre

une oxydation primaire lente et I’absence des produit secondaires d’oxydation a 270 nm.

Mots clés : Huile d’olive, huile de sésame, stabilité d’oxydative

Abstract

In this study, olive oil was mixed with sesame oil at different composition (100/0; 90/10;
80/20; 70/30; 60/40; 0/100) and stored for 20 days at room temperature. In order to evaluate the
oxidative stability of olive oil, physico-chemical and spectral analyzes (density, acid number,
refractive index, iodine number, peroxide index, UV-Visible and infrared) have been carried
out. The presence of sesame oil in the samples was observed to decrease the oxidation of
enriched olive oil during storage. Analysis by UV-Visible spectrophotometry at 232 nm shows

slow primary oxidation and the absence of oxidation side products at 270 nm.

Keywords: Olive oil, sesame oil, oxidative stability.



