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Introduction

L'olivier (Olea europaea L.) est I'une des cultures fruitieres les plus importantes dans le
bassin méditerraneen tant par le nombre de variétés cultivées que par I’importance sociale et

économique de sa culture et de son rdle environnemental (Loumou and Giourga, 2003).

La culture de l'olivier en Algérie date de la plus haute antiquité, ses produits ont été
I'une des activités fondatrices économiques essentielles des populations rurales et la culture a
été largement gérée par les systémes agricoles traditionnels (Oulebsir, 2008). A I'heure
actuelle, la filiére oléicole occupe 389 000 ha, soit 2,30% de la superficie agricole utile totale
avec prés de 43% de I’assiette arboricole nationale et ne participe qu’avec 1,2% de la
production oléicole mondiale contre 75,4% pour la communauté européenne et 23,4% pour le

reste du monde.

L’olivier se caractérise par un fruit, I’olive, a partir duquel on extrait de 1’huile, qui est
considérée comme étant un composant essentiel du régime méditerranéen. Cette huile possede
une composition nutritionnelle équilibrée en acides gras monoinsaturés dominée par 1’acide
oléique (Rossel, 2001). La présence de composés phénoliques et d’autres antioxydants
particuliers conférent a cette huile une stabilité contre 1’oxydation avec une couleur et une

saveur la distinguant des autres huiles (Boskou, 1996).

La mayonnaise est une sauce tres appréciée chez les consommateurs. La couleur de la
mayonnaise est généralement jaune pale parfois blanche, avec une consistance variable.
Traditionnellement, la mayonnaise est un produit alimentaire émulsifié, semi-solide, a faible
pH, contenant 70 a 80% de matiéres grasses. C’est un mélange d'huile végetale, de jaune
d'ceuf, de vinaigre, de sucre et d’épices(Raikos et al., 2016). En raison de la teneur élevée en
matiéres grasses, l'oxydation interfaciale dans la mayonnaise entrave sa stabilité durant le
stockage (Calligaris et al., 2007). L'oxydation interfaciale dans la mayonnaise est un
probléme sérieux, qui se produit en raison de 1’incorporation de l'air dans I'émulsion pendant
le mélange des ingrédients. Dans les systemes multiphases, le processus d'oxydation est
influencé par différents facteurs comme la composition des acides gras, la taille des
gouttelettes (Alizadeh et al., 2019 ; Kishk et al., 2013). Ces composeés indésirables produits
par I'oxydation des lipides détériorent la qualité de la mayonnaise en dégradant I'ardme et la
couleur, la texture et la saveur. La qualité nutritionnelle de la mayonnaise est également

réduite en raison de I'oxydation des lipides.
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Deux types dantioxydants (synthétiques et naturels) sont appliqués a I'échelle
industrielle pour controler l'oxydation et la dégradation des lipides. Llutilisation
d'antioxydants synthétiques a debuté au 20eme siecle pour contréler lI'oxydation des graisses
insaturées a I'échelle industrielle (Eshghi et al., 2014). Les antioxydants synthétiques sont
plus économiques que les antioxydants naturels mais ils sont thermiquement instables, volatils
et peuvent avoir un impact négatif sur la santé (Alizadeh et al., 2019).

C’est dans cette optique, que s’inscrit notre travail, ayant pour objectif, 1’étude de
I’impact d’incorporation de 1’huile d’olive a deux concentrations sur la qualité physico
chimique et microbiologique de la mayonnaise Fleurial. Ce travail est structuré en deux
parties importantes:

- La premiére partie est consacrée a des recherches bibliographiques mettant I'accent sur
des généralités sur I’huile d’olive ainsi que 1’étude de la mayonnaise.

- La deuxieme partie présentera la partie pratique englobant la méthodologie, suivie
aussi que les résultats obtenus et leurs discussions.

Et enfin, en termine par une conclusion générale et quelque perspective.
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|. L’huile d’olive
1.1. Définition

L’huile d’olive est un jus de fruits de 1’olivier (Olea europaea), elle a bien acquis une
place primordiale dans le régime alimentaire méditerranéen. Elle est tres connue par ses
vertus et ses effets bénéfiques sur la santé humaine (Se¢meler et Galanakis, 2019). Selon la
définition de Conseil Oléicole international (COI, 2019) huile d’olive est obtenue uniquement
a partir d’une extraction mécanique et physique du fruit de l'olivier (Olea europaea L.),
excluant les huiles obtenues par solvant ou par des procédés de resté réification et tout
mélange avec des huiles d'autres nature. Huile d’olive ne subit aucune étape de raffinage ni de
transformation chimique. Elle se caractérise par son parfum délicat et unique (Muzammil et
al., 2021).

1.2 Dénomination

Les dénominations de vente de Il'huile d'olive font I'objet d'une réglementation
Européenne selon une méthodologie définie par le COI (2016). Elle comporte a la fois des
analyses physico- chimiques visant a évaluer la qualité des matiéres premieres et la fraicheur
des produits ainsi qu'une dégustation par un jury d'experts. L'huile d'olive est le seul produit
alimentaire pour lequel I'évaluation organoleptique est prise en compte pour déterminer sa
classification (De Alzaa, 2018).

1.3 Classification

Selon le conseil oléicole international (2019), la qualité de I'nuile d'olive peut étre
définie en s’appuyant sur des paramétres tels que la teneur en acides gras libres (A%), l'indice
de peroxyde (IP), les coefficients d'extinction spécifiqgue UV (K232 et K270) et la note
sensorielle (Gharbi et al., 2015).

En outre, I'nuile d'olive est classée en différentes catégories commerciales en se basant
notamment sur la quantité d'acides gras libres. Les principales classes d’huile d’olive vierge

sont définies dans le tableau 1.
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Tableau I: Différentes catégories des huiles d’olive et leurs critéres de qualité (COI, 2019).

Extinction spécifigue dans | Teneur en eau | Caractéristiques*
. Indice de | PUV et en matiére | organoleptiques
Catégories L . i
Acidité | peroxyde volatiles % Médiane
d’huile .
% (Meq m/m *Médiane | du
d’olive 270 nm 232 nm ) .
0,/Kg) de défaut | critere
fruité
Huile d’olive <0,2
] <0,8 <20 <0,22 <2,5 Me=0 >0
vierge extra
Huile d’olive <0,2 0<Me<
. ) <2,0 <20 <0,25 <2,6 >0
vierge fine 3,5
Huile d’olive <0,2
. 35<Me<
vierge <33 <20 <0,30 - 6 -
courante
Huile d’olive <0,3
vierge >3,3 Non limité - - Me > 6 -
lampante
Huile d’olive <0,1
- <0,3 <5 <1,10 - - -
raffinée

1.3.1.Huile d'olive vierge extra

C’est une huile d’olive vierge dont I’acidité libre exprimée en acide oléique est au

maximum de 0,8g pour 100g(COl, 2017) et dont les autres parametres, correspondent a celles

fixées pour ces catégories.

1.3.2. Huile d’olive vierge

C’est une huile d’olive vierge mais sans le qualificatif "Extra", dont 1’acidité libre

exprimée en acide oléique est au maximum 2 g pour 100g (COIl, 2017) et dont les
caractéristiques organoleptiques et les autres parametres respectent les normes fixées pour

cette catégorie.

1.3.3. Huile d’olive vierge courante

Ce sont des huiles d’olive un peu dégradés mais qui restent propres a la consommation
dont I’acidité libre exprimée en acide oléique est au maximum 3,3 grammes pour 100
grammes et les autres parametres de qualité suivent la norme établie pour cette catégorie
(Codex,1981 ; COI, 2017).
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1.3.4. Huile d’olive vierge Lampante

C’est une huile qui a subi une forte dégradation, dénommée huile d’olive vierge
lampante en se référant aux huiles de lampe. C’est une huile non conforme en termes de
qualité et de pureté et non propre a la consommation. Elle est obtenue soit par un raffinage
partiel ou total (huile de grignon d’olive). L’acidité libre exprimée en acide oléique est
supérieure a 3,3 g pour 100 g, cette huile est destinée aux industries du raffinage ou des
usages techniques (COI, 2013).

1.3.5. Huile d’olive raffinée

C’est une huile d’olive obtenue des huiles d’olive vierges par des technique de
raffinage qui permet de garder la structure initiale glycéridique (COI, 2013), dont I’acidité
libre ne peut étre supérieure a 0,3g pour 100g d’huile et dont les autres caractéristiques sont

conformes a celles prévues pour cette catégorie(codex, 1981 ; COl, 2017).

I.4. Composition

L’huile d’olive est considérée comme une source de matiére grasse naturelle, saine et
équilibrée. En plus de son apport énergétique ¢élevé dans l'alimentation, I’huile extraite du
fruit de l'olivier est trés riche en composés naturels et bioactifs offrant une multitude de
bienfaits pour le corps humain (Piroddi et al., 2017). La composition majeure et mineure de

I’huile d’olive est détaillée dans la partie suivante :

I.4.1.Facteur majeur

1.4.1.1. Les triglycerides

Les triglycérides sont des triesters d'acides gras et de glycérol, ils constituent environ
98% de I'huile d'olive dont la majorité se présente sous forme de trioléine (40 a 59 % de
triglycérides totaux) (Boskou, 2006; Lopez et al., 2014). Les triglycérides sont

fondamentalement responsables des propriétés physicochimiques de 1’huile.
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1.4.1.2. Les acides gras

Les acides gras appartiennent a la famille des lipides et qui sont de longues chaines
carbonées, linéaires avec une extrémité carboxyliqgue (COOH) (Tanouti et al., 2010). L’huile
d’olive se compose principalement d’acides gras mono-insaturés (72 %), 14 % d’acides gras
polyinsaturés et 14 % d’acides gras saturés (Harwood et Aparicio, 2000). Le Conseil

Oléicole International a fixé des valeurs pour les teneurs en acides gras dans 1’huile d’olive.

a) Les acides gras saturés (AGS)

Les acides gras saturés ne contiennent pas de doubles liaisons ou d'autres groupements
fonctionnels le long de la chaine carbonée, qui est completement saturée avec des atomes
d’hydrogéne. Les principaux acides gras saturés sont les acides palmitiques (16:0) et
stéariques (18:0) (Lopez et al., 2014).

b) Les acides gras mono insaturées (AGMI)

Les acides gras mono insaturés contiennent une paire d'atomes de carbone liés par une
double liaison. Selon (Schwingshackl et Hoffmann, 2012 ; Borges et al., 2017) les acides
gras constituent 65,2 a 80,8% de la fraction lipidique de I’huile d’olive est représenté par :
-Acide oléique (CH3 - (CH2); - CH = CH - (CH2); — COOH) qui représente plus de la moitié
de la portion totale de triacylglycérol trouvés dans I’huile d’olive extra vierge (Gavahian et
al., 2019), il est un facteur important du profil nutritionnel des huiles d'olive. De plus, I'acide
oléique est moins sensible a lI'oxydation, ayant un réle important en termes de contribution a
la stabilité (Demirag et Konuskan, 2021).

-Acide palmitoléique CH3 - (CH2)s - CH = CH - (CH2) ;5 — COOH
D’autres monoacylglycérols ont été identifiés dans I’huile d’olive extra vierge a des

concentrations de 1 a 2,8% (Alu’datt et al., 2017).

c) Les acides gras polyinsaturés (AGPI)

Les acides gras polyinsaturés sont des acides gras qui contiennent plusieurs doubles
liaisons, ils représentent 7 a 13 % (selon les productions) de la teneur en lipides de I'huile
d'olive (Jacotot, 1993). Deux familles selon la place de la premiére double liaison sur la
chaine carbonée sont distinguées :

*La famille des ® 6 ou l'acide linoléique (CHj3 - (CH,)s — CH=CH - CH - CH = CH - (CHy);
— COOH) est le précurseur.

*La famille des ®3 ou l'acide a- linolénique (CH; - CH,~CH=CH-CH,-CH=CH - CH; -
CH =CH - (CH); — COOH) est le précurseur (Alcazar et al., 2014).
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1.4.2. Facteur mineur

1.4.2.1. Les composés phénoliques :

Dans I’huile d’olive, les composés phénoliques constituent 18 a 37% de la fraction
insaponifiable, ils jouent un réle tres important dans leur caractérisation (Brenes et al., 1999 ;
Alcadzar Roman R et al., 2014).

Les principales classes de phénols présents dans I'huile de 1’Olea europaea. Var
europaea sont les acides phénoliques, les alcools phénoliques, les lignanes, les flavonoides et
les sécoiridoides. La plupart de ces composés interviennent dans la stabilité oxydative de
I'huile d'olive vierge en tant qu'antioxydants naturels, mais également dans la détermination
de saqualité organoleptique. Les polyphénols affectent fortement les propriétés sensorielles de
I’huile d’olive vierge comme le golit amer et piquant typique et contribuent a sa stabilité par
la lutte contre 1’auto oxydation (Alu’datt et al., 2017). La quantité de polyphénols dans
I’huile d’olive vierge varie en fonction de plusieursfacteurs tels que la zone géographique, les

conditions agro climatiques et le degré de maturité des fruits (Talhaoui et al., 2016).

1.4.2.2. Les pigments

Les pigments sont des substances colorantes. 1ls sont considéres également comme des
composés importants pour la conservation de la qualité d’huile d’olive, en raison de leur
nature antioxydante dans 1’obscurité et prooxydante a la lumiére (Oueslati et al., 2009 ;
GoOmez-Alonso et al., 2007 ; Lazzez et al., 2006 ; Ben Tekaya et Hassouna, 2007).

La couleur d’une huile d’olive s’étend du vert jaunatre a 1’or, selon la variété et le
degré de la maturit¢é du fruit. L’huile d’olive contient deux types de pigments ; les

chlorophylles et les caroténoides (Muzammil et al., 2021).

e Chlorophylles
Les chlorophylles peuvent étre définies comme un complexe de coordination au
magnésium de tétra-pyrroles cycliques. Les chlorophylles sont responsables de la couleur
verte de I’huile d’olive, En effet, les chlorophylles sont des composés photosensibles capables
de transférer I’énergie de la lumiére aux radicaux libres d’oxygeéne qui réagissent alors avec
les acides gras insaturés de I’huile (Psomiadou et Tsimidou, 2002). Une faible teneur en
chlorophylle  permet de  diminuer les risques d’oxydation d’une  huile.
Les chlorophylles a et b et leurs produits de dégradation (phéophytines a et b) présents
dans I’huile d’olive ont un pouvoir photosensibilisateur, ce qui permet la transformation de

I’oxygene atmosphérique en oxygene singul et tres réactif.
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e Caroténoides

Les caroténoides sont des substances lipophiles, issues du métabolisme lipidique
secondaire. Leur présence en quantité suffisante dans 1’huile permet de retarder le phénomene
de la photo-oxydation et de préserver les parametres de qualité de I’huile d’olive au cours de
son stockage (Boulfane et al., 2015 ; Castafieda-Ovando et al., 2009).

Les caroténes, xanthophylles et lycopénes sont responsables, respectivement des
colorations orange, jaune et rouge. Il y’a trois principaux caroténoides dont leurs
consommations est trés importante pour le corps humain, le p - caroténe, la lutéine et le
lycopéne), constituent 80 % des apports en pigment (McDowell, 2000). Le taux des
caroténoides est trés variable, allant de 6,22 a 1,15 mg/kg (Manai-Djebali et al., 2012).

1.4.2.3. Les tocophérols

Les tocophérols sont des composés importants de 1’huile d’olive en raison de leur
double action bénéfique. Les tocophérols sont des vitamines liposolubles, qui jouent un réle
important dans la stabilité oxydative de 1’huile d’olive. Leur teneur dans les huiles d’olive
vierges extra (HOVE) varie généralement entre 36 et 370 mg/kg, dépendant de la Vvérité, de la
technique d’extraction, de 1’origine géographique et du stade de maturité des olives (Boskou,
2006). L'alpha-tocophérol est le principal homologue des différentes formes de vitamine E
présentes dans I'huile d'olive. 1l constitue environ 95 % du total des tocophérols, les 5 %
restants sont constitués principalement de formes béta et gamma. Les delta-tocophérols sont

généralement trouvés sous forme de trace.

1.4.2.4.Les stérols

Les stérols sont des molécules complexes comportant une fonction alcool, leur
quantit¢ dans I’huile d’olive variée entre 1000 et 2000 mg/Kg d’huile, elle varie suivant la
variété des olives, leur degré de maturité et plusieurs autres facteurs agronomiques et
pédoclimatiques (Boarelli et al., 2020). Le principal stérol est le B- sitostérol qui représente
jusqu'a 90 a 95 % de tous les stérols présents. Celui-ci est intéressant car il s'oppose a
I'absorption intestinale du cholestérol alimentaire (Demirag et Konuskan, 2021 ; Muzammil
et al., 2021). L'huile d'olive est la seule huile a contenir un taux particulierement élevé de ce
type de stérols (Alais and Linden, 1997 ; Tsao, 2010). D'autres phytostérols sont présents :
tels que le campestérol et le stigmastérol et I’ergosterol (Boarelli et al., 2020).
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1.4.2.4. Les composes volatils

Ces composés sont généralement impliqués dans la qualité sensorielle, en étant
associes au godt et aux ardbmes (positifs et négatifs) de I'huile d'olive. Elles sont réparties en
différentes classes alcools, aldéhydes, cétones et esters (Ghanbari et al., 2012). Ils sont
responsables de la perception verte et fruitée de 1’huile d’olive extra vierge (Boskou, 2006).
Selon Veneziani et al., (2018) la teneur en aldéhydes de 1’huile d’olive, principalement
représentée par la concentration de (E)-2-hexenal, est influencée par la technique d'extraction
utilisée. En revanche, la teneur en alcools et en esters semble étre plus affectée par l'origine
génétique des cultivars d'olives et leurs activités enzymatiques spécifiques liées a la voie de la

lipoxygénase.

1.4.2.5. Les hydrocarbures

Ce sont quantitativement les principaux composants de la fraction insaponifiable. Le
composant majeur est le squaléne qui constitue 50 a 90 % de cette fraction (Servili et al.,
2013). C'est un hydrocarbure polyénique dont la teneur est plus élevée que dans n'importe
quelle autre huile végétale ou animale. Le squalene est un précurseur métabolique du
cholestérol et autres stérols. 1l y a également des hydrocarbures aromatiques, parmi lesquels
plus de 77composés, conférant a I'huile d'olive son ardbme et sa saveur (Fuentes de Mendoza
et al., 2013). Ces composés ne sont pas a sous- estimer car ils ont une incidence positive sur la

digestion.
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Il. Généralités sur la mayonnaise

I1.1.Définition

La mayonnaise est une émulsion de type huile-dans-eau constituée essentiellement
d'huile de consommation d'origine végétale, de vinaigre et de jaune d’ceuf comme ingrédients
obligatoires (Graille ,2003). D'autres produits auxiliaires dont la mission est d'influencer les
caractéristiques physiques et organoleptiques peuvent étre ajoutés, tels que : I’eau, sucre, sel,
épices, aromes et Condiments etc...

En outre les additifs suivants peuvent étre utilisés : antioxydants (acide ascorbique,
acetate et palmitate d'ascorbyle), émulsifiants (Iécithines), épaississants (acide alginique et ses
sels, pectine, agar-agar, carraghénanes etc....), exhausteurs de goQt (acide glutamique et ses

sels, acide inosinique et guanylique et leurs sels) (Elketroussi, 2018).

I1.2.Ingrédients de base

La mayonnaise est une sauce condimentaire obtenue en émulsionnant une ou plusieurs
huiles alimentaires dans une phase agqueuse constituée par du vinaigre, I'émulsion huile dans
I’eau étant produite en utilisant du jaune d’ceuf. La mayonnaise peut contenir des ingrédients

facultatifs conformément a I’entreprise (Chikhi, 2019).

11.2.1.L °huile

L’huile joue un réle important dans les émulsions alimentaires puisqu'il contribue dans
la viscosité, I’adhérence, la texture (sensation en bouche crémeuse et lisse), le pouvoir
lubrifiant (glissant), I'apparence (lustre) et dans la saveur (intensité) des produits, en plus de
renforcer la durée de conservation (Ma et Boye, 2013). L’huile est également responsable de
la dissolution d'ingrédients tels que les vitamines, les colorants, les antioxydants et les

tensioactifs. Il est une source majeure d'énergie et de nutriments (Ma et Boye, 2013).

11.2.2.Jaune d’ceuf

Le jaune d’ceuf est utilisé dans la fabrication de la mayonnaise essentiellement pour
ses proprietés émulsifiantes dues au complexe lécithine (33%) /protéine (16%). Le jaune
d’ceuf utilisable pour la fabrication de mayonnaise peut se présenter sous différentes formes :

a I'état frais, congelé, en poudre ou concentré (Kone, 2001).

10
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11.2.3. Sel

Le sel contribue & la saveur et la stabilité de la mayonnaise.il améliore le gout de la
mayonnaise et agit comme un conservateur. Comme le sel ne se dissout que dans la phase
aqueuse, qui est beaucoup plus réduite que la phase huileuse, il finit par avoir une

concentration élevée, ce qui entrave la croissance microbienne (Gomes et al., 2017).

11.2.4.Sucre

Le sucre contribue a la saveur de la mayonnaise et est ajouté principalement pour

neutraliser la saveur du vinaigre (Widerstrom et Ohman, 2017).

11.2.5.Vinaigre

Vinaigre joue un double réle dans la fabrication de la mayonnaise : d'un coté il
participe a la valeur gustaive du produit fini et de l'autre cété, il contribue a assurer une
certaine propreté microbiologique. Au besoin et selon les godts, le jus de citron peut étre

utilisé a la place du vinaigre (Kone, 2001).

11.2.6.La lécithine

La lécithine est un lipide du jaune d'ceuf (30%). A cause de sa structure (téte
hydrophile et queue hydrophobe), elle est considérée comme tensioactif, c'est a dire qui

modifie la tension superficielle entre deux surfaces (Chikhi, 2019).

11.2.7.Moutarde

La moutarde apporte une quantité d'eau plus importante que celle de I'huile. Par
conséquent, elle permet la dispersion des micelles dans (Charreau et al., 2006 ; Posada-
Ayalaetal., 2015) .

11.2.8.Les additifs

Les additifs tels que les gommes et I'amidon sont utilisés pour stabiliser I'émulsion en

augmentant la viscosité de la phase aqueuse (Kone, 2001).

11
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11.3 Processus de production de la mayonnaise

On distingue deux types de processus de production : discontinu et continu.

Schema simplifié d'une installation

Y discontinue (Batch) de fabrication

de sauce mavonnaise

Recyclage

tampon

Cuve de
mélange

Moulin
colloidal

Figure 01: Schéma simplifi¢ d’une installation discontinue (batch) de fabrication de sauce

mayonnaise (Amrouche, 2019).

Schéma simplifié¢ d'une
installation de fabrication de

E "““ mayonnaise en continu
¥ t ,

$
l Pompe de répartition

Statigue

Figure 02: schéma simplifié¢ d’une installation en continu (Amrouche, 2019).

12
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Ces derniers peuvent étre divisés en processus froids et semi-chauds. Dans le
processus a froid, toutes les opérations de fabrication (mélange des ingrédients, formation
d'émulsion pendant I’homogénéisation, conditionnement) sont effectuées a froid.

Les autres opérations sont semblables au processus a froid parce que
I'nomogeénéisation nécessite une basse température pour former une émulsion stable (Saarela
et al., 2010). lls consistent & préparer :

- Phase grasse

La phase grasse est constituée de I'huile dans les proportions définies selon la recette
ainsi que des auxiliaires de fabrication qui y sont solubles tels que: I'émulsifiant, les
vitamines, les ardmes. La préparation proprement dite de la phase grasse consiste a dissoudre
les additifs dans I'huile. Le liquide limpide ainsi obtenu constitue la phase grasse complete
(Kone, 2001).

- Phase aqueuse

La phase aqueuse est constituée de l'eau et du vinaigre ainsi que des additifs qui y sont
solubles tels que: le sel, le sucre, les arbmes, les conservateurs ...etc. Elle se déroule de la
maniére suivante sous vide:

- Introduire la phase aqueuse et le jaune d’ceuf dans la cuve;
- Mettre en marche le broyeur colloidal avec retour dans la cuve;
- Introduire, en petites quantités au départ, la phase huileuse ;

- Augmenter progressivement la quantité de la phase huileuse a ajouter

au fur et @ mesure que I'émulsion commence a devenir visqueuse.

11.4.0xydation des lipides
11.4.1. Définition

L'oxydation des lipides est une cause majeure de détérioration de la qualité de la
mayonnaise. La mayonnaise est une émulsion huile dans I'eau a faible pH, constituée de trois
composants différents : 70-80% d'huile (la phase dispersée), du vinaigre (la phase continue) et
du jaune d'ceuf comme émulsifiant a l'interface. Comme c'est le cas pour tous les aliments a
forte teneur en huile, la mayonnaise est susceptible de se détériorer en raison de l'auto-

oxydation des graisses insaturées contenues dans I'huile.

13
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11.4.2 Etapes d’oxydation
L'auto-oxydation se déroule en trois étapes :

Lors de I'étape d'initiation, une énergie externe, telle que la lumiére, agit sur les
molécules lipidiques insaturées ou les acides gras, en présence de catalyseurs tels que les
métaux, pour générer un radical libre en perdant un atome d'hydrogéne.

Lors de I'étape de propagation, lI'alkyle du lipide insaturé (R-) réagit tres rapidement
avec l'oxygene moléculaire pour former des radicaux peroxydes. Cette étape est toujours
beaucoup plus rapide que la suivante qui implique une réaction de transfert d'hydrogéne avec
les lipides insaturés pour former des hydroperoxydes. A ce stade, les radicaux peroxydes
lipidiques (ROO-) et les hydroperoxydes (ROOH) sont les principaux produits d'oxydation.
Les hydroperoxydes lipidiques se décomposent ensuite en aldéhydes, cétones, alcools,
hydrocarbures, acides organiques volatils et composes époxydiques connus sous le nom de
produits d'oxydation secondaire, qui sont responsables de la saveur et de l'odeur désagréables
de I'nuile. Les produits d'oxydation primaire et les produits d'oxydation secondaire, ainsi que
les radicaux libres, constituent la base de la mesure de la détérioration oxydative des lipides
alimentaires.

Dans I'étape de terminaison, les radicaux produits lors de l'étape de propagation
peuvent étre terminés par des auto-interactions pour former des espéces non-radicalaires non

radicalaires, tels que des dimeéres ou triméres polaires/non polaires oxydés de lipides.

» Cas de la mayonnaise

Dans les émulsions formées d'huile et d'eau, les réactions d'oxydation des lipides sont
généralement initiées a l'interface entre I'huile et I'eau, ou les pro-oxydants de la phase
continue sont capables d'entrer en contact étroit avec les hydroperoxydes situés a la surface
des gouttelettes. L'oxydation des lipides dans la mayonnaise entraine le développement de
produits de réaction potentiellement toxiques (Coupland et McClements, 1996), de saveurs
indésirables et diminue par conséquent la durée de conservation de la mayonnaise (Aleman et
al., 2015). Afin de sattaquer au probléme de l'oxydation des lipides, différentes stratégies
telles que I'élimination des facteurs favorisant I'oxydation des lipides et I'utilisation
d'antioxydants sont nécessaires. L'efficacité d'un antioxydant est influencée par différents
facteurs tels que son interaction avec d'autres ingrédients et sa capacité a se situer a l'interface,
la ou lI'oxydation a lieu (Coupland et McClements, 1996). Les antioxydants synthétiques tels

que I'hydroxy toluene butylé (BHT), I'hydroxy anisolebutyle (BHA) et l'acide éthylene

14
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diamine tétra acétique (EDTA) (antioxydants commerciaux) sont largement utilisés dans la
mayonnaise pour prévenir le rancissement. Cependant, ces produits éprouvent d'une

impression négative pour leurs effets toxiques et cancérigénes a de fortes concentrations.

15

—
| —



Materiels

et

Méthodes



( Zﬁdg'tre II Matériel et méthodes

Chapitre 11: Matériel et méthodes

Le travail a été réalisé au sein des laboratoires de Biochimie Appliquée/Génie
biologique de I’Université Abderrahmane Mira Bejaia et l'industrie agro-alimentaire Cevital
(Bejaia et El - kseur) pendant une durée de deux mois. Le but de notre travail est la
formulation d’une mayonnaise additionnée d’huile d’olive. Le travail réalisé a porté sur la
caractérisation des huiles d’olive commerciales et sur la formulation d’une mayonnaise.

Notre partie expérimentale est articulée sur deux principaux axes.

e Choix d’une huile d’olive parmi trois échantillons d’huiles d’olive commerciales par
classification de I’huile, détermination de la composition chimique, stabilité oxydative
ainsi qu’une évaluation de 1’activité antioxydante.

e Un deuxiéme axe base principalement sur la production de la mayonnaise a deux
concentrations d’huile d’olive (1 et 4%), détermination des paramétres physico -

chimiques, microbiologique et sensoriel.
I1.1. Preparation des échantillons
11.1.1. Les échantillons d’huiles d’olive

Trois échantillons des huiles d’olive commerciales achetée dans les supermarches de

la wilaya de Bejaia. Les huiles sont de variété Chemlal récoltée et trituré fin décembre 2021

dans la région de Bejaia. Les marques commerciales sont AZEMMOUR, SAINFOIN et
BLADY (Figure 03).

Figure03: Les différentes huiles d’olive extra vierge utilisée.

]
15}

—



( Zﬁag’tre II Matériel et méthodes

11.1.1.1. Echantillons de mayonnaise

a) Les ingrédients alimentaires

Les ingrédients utilisés pour [l'obtention des échantillons expérimentaux de
mayonnaises sont : I'huile de colza, jaune d'ceuf industriel, vinaigre, sel, sucre cristallise,
concentré de citron, gomme de xhantane, I’acide citrique, amidon modifié ultra tex, Ethyléne -

diamine -tétra-acétate (EDTA : poudre conservateur- N) (Figure 04).

Figure04: Les ingrédients utilisés dans la préparation de la mayonnaise

b) Formulation de la mayonnaise

Deux échantillons ont été préparés a deux doses d'incorporation de 1’huile d’olive plus
un témoin avec antioxydant synthétique
Mayonnaise 1 : Substitution de ’EDTA avec 1% huile d’olive
Mayonnaise 2 : Substitution de ’EDTA avec 4% huile d’olive
Mayonnaise 3 : Mayonnaise Témoin avec 100 ppm EDTA

La masse de mayonnaise préparée est 8 Kg pour chaque essai. La mayonnaise a été
préparée a 1’échelle pilote selon le protocole de I'unité Cevital.

Le jaune d'ceuf est melangé avec le sel, le sucre, et les autres ingrédients, lentement :
en remuant a l'aide d'un Stephan a vitesse réduite (Figure 05), puis est ajouté progressivement
I'huile de colza enrichie en I’huile d’olive a différentes proportions. L’amidon, le vinaigre et
le jus de citron ont été introduits apres I'obtention d'une masse dense et homogene. A ce

moment, la vitesse du Stephan est réglée au maximum.

16,
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- 4

Figure05: Le Stephan utilisé dans la préparation de la mayonnaise a 1’échelle pilote

Les échantillons de mayonnaise MI (mayonnaise industrielle), MHO (1 et 4% de 1’huile
d’olive) obtenu sont été placés dans des récipients alimentaires en verre stérile avec des

couvercles fermeture hermétique et conservés au réfrigérateur.

11.2. Analyses réalisees sur les huiles d’olives

11.2.1. Détermination des indices de qualité de I’huile d’olive

11.2.1.1. Acidité libre

Selon la méthode décrite dans le réglement C.C.E (2685/91). Un échantillon de 5g
d’huile d’olive est introduit dans un erlenmeyer, 20ml du mélange éthanol/ether-diethyle
(VIV) a 95%, sont ajouté tout en agitant, afin de dissoudre I’huile. Le tout est titré aprés
I’ajout de D’indicateur coloré (phénophtaléine 1%) avec une solution d’hydroxyde de
potassium a 0,1Njusqu’a un virage de I’indicateur coloré, vers le rose persistant pendant au
moins 10 secondes. L’acidité est exprimée en pourcentage de poids d’acide oléique, elle est
égale a

A%(d’acide oléique) = (V —VO0) x (N x M/ 10xm)
VetV0:volume en ml de KOH nécessaire pour neutraliser I’échantillon et le blanc,

respectivement;

N: Normalité de I’hydroxyde de potassium ;

M: Masse molaire g/ml de I’acide oléique qui est égale a 282 g/ml;

m: Masse en g de la prise d’essai

17,
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11.2.1.2. Indice de peroxyde

L’indice de peroxyde (IP) représente la quantité d’oxygene liee chimiquement a un
acide gras ou a des chaines organiques d’un corps grasse ou sous forme de peroxyde. La
valeur de peroxyde est exprimée en milliéquivalent d’oxygeéne actif par kilogramme d’huile
(meq d’0,/Kg). La méthode utilisée est celle du reglement C.C.E (2685/91). 2g d’huile sont
dissous dans 10ml de chloroforme dans une fiole a col rode, auxquels sont ajoutés 15 ml
d’acide acétique glacial. Additionner de 1ml d’iodure de potassium saturée Kl (14g/8ml). La
fiole est bouchée rapidement, puis agitée vigoureusement pendant 1min a température
ambiante. Ajouter 75 ml d’eau distillée et quelque goutte d’emplois d’amidon a 1%l et le tous
sont titrée avec la solution de thiosulfate de sodium 0,01N. Un essai a blanc est nécessaire

pour calculer la valeur de peroxyde en suivant cette expression ci-dessous :

IP= N (V-V0) x 1000/m (meq d’O2/Kg)
ou:
N: Normalité Na,S,0s3;

V, VO: Volume en ml de Na2S>03 nécessaire pour le titrage de 1’échantillon et de 1’essai a
blanc, respectivement;

m: Masse en gramme de la prise d’essai.

11.2.1.3. Absorbance spécifique dans I’Ultra violet

L’absorbance & 232nm et 270nm d’un corps gras renseignent sur le degré d’oxydation,
la méthode est décrite selon 1’Organisation Internationale de Standardisation (ISO 3656,
2011). Peser 1g d’huile puis le dissoudre dans 100 ml d’hexane pur. L’absorbance de la
solution est mesurée a la longueur d’onde spécifique 232nm et 270nm par rapport au solvant

pur, au moyen d’un spectrophotometre dans la gamme ultra-violet.

11.2.1.4. Viscosité

Elle est mesurée par le biais d’un viscosimétre rotatif modéle SMART, qui détermine la
viscosité d’un fluide a un gradient de vitesse donné. Le principe de fonctionnement consiste a
appliquer une force de mouvement exercé sur un axe central qui est un mobile de taille fixe a
vitesse constante. La plage de mesure est déterminée par la vitesse de rotation du mobile, la

taille et la forme du mobile, couple torsion du ressort calibré

[ )
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La résistance au mouvement de rotation du mobile est enregistrée a I’aide d’un ressort spirale
interne puis convertis en unité viscosimétrique centi-poiseou (milli-pascal seconde) (Decodts
et Flamarion, 1985). Le mobile est inséré et centré dans un bécher qui contient le produit a
tester jusqu’a ce que le niveau de I’huile atteigne le repere pratique sur la tige.
Pour ne pas dépasser la gamme de torsion du ressort, il est indispensable de sélectionner
la vitesse idéale ainsi que le mobile le plus approprié.
Dans cette étude, la vitesse de rotation a été choisie selon le domaine du pourcentage de

fiabilité (15et 95%). Enfin la valeur de la viscosité s’affiche sur I’écran de viscosimétre.

11.2.2. Dosage des pigments

Le protocole suivi pour le dosage des chlorophylles et des caroténoides est décrit par
Minguez-Mosquera et al., 1991. En effet, 759 d’échantillon d’huile ont été dissous dans 25
ml de cyclohexane. Le mélange est analysé avec un spectrophotometre UV/Vis réglé a 670nm
et 470nm. Les résultats trouvés avec les longueurs renseignent sur la fraction chlorophyllienne
et la fraction caroténoide. La valeur du coefficient d’extinction spécifique appliquée est
E0=613 pour la phéophytine comme composant majeur des chlorophylles et E0=2000 pour la

lutéine comme caroténoide majeur. Ainsi le contenu en pigments est déterminé comme suit :

Chlorophylle (mg Kg™) =A670x 106 /613 x100 x T

Caroténoides (mg Kg ™)= A470 x106 /2000 x100 x T

A:Absorbance

T: Trajet optique (épaisseur de la cuve 1cm).

11.2.3. Evaluation de la stabilité oxydative des huiles

La stabilité de nos huiles est déterminée selon la méthode décrite par Gao., et al.,
(2020), a I’aide d’un Rancimat Metrohm n°743. Un flux d’air fixé a 10 1/h traverse un
échantillon d’huile de 3g chauffé a 120°C. La période d'induction exprimée en heures
correspond au temps écoulé entre le début de la mesure et le moment ou la formation de
produits d'oxydation commence a augmenter rapidement, entre autres le temps pendant le quel

la matiere grasse a résisté a un stress oxydatif.
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11.2.4. Extraction des composés phenoliques

L’extraction des composés phénoliques est réalisée par le protocole de Montedoro et
al., (1992) et Christophoridou et Dais., (2009) avec modifications mineures. Huit grammes
d’huile sont dissouts dans 8ml méthanol/eau (80/20), le mélange a été homogénéisé au moyen
d’un vortex pendant 30 secondes, les deux phases sont séparées apres centrifugation a
5000rpm pendantlOmin. La phase polaire (phase méthanolique) contenant les composés
3éme

phenoliques est récupérée, tandis que la phase apolaire subit une 2eme et une extraction

pour récupérer la fraction phénolique restante.

11.2.4.1. Evaluation de I’activité anti-radicalaire contre le radical DPPH

L’activité anti-radicalaire des extraits est déterminée par une methode basée sur la
réduction du radical diphényl picryl-hydrazyl (DPPH °), suite a un transfert d’hydrogéne qui
provient des différents antioxydants qui se trouvent dans le milieu réactionnel. La réaction de
réduction du DPPH provoque la diminution de 1’intensité de la couleur violette qui est
mesurée par unspectrophotomeétrea515nm.

L’effet des extraits méthanoliques des différents échantillons d’huile d'olive sur le
radical DPPH est mesuré, en utilisant le protocole décrit par Brand-Williams, Cuvelier et
Berset, (1995). 200 pl de I’extrait méthanolique sont ajoutés a 3 ml de la solution DPPH (6 X
107° mol/l). L’absorbance est mesurée a 515nm aprés 30min d’incubation a 1’obscurité.

(%) d’inhibition du DPPH= (Ac —Ae/Ac) x100

A control : est le test de contréle qui a été mesuré pour l'absorbance du DPPH sans ajout

d'échantillon.

11.2.4.2. Dosage des polyphénols totaux

Le dosage des polyphénols totaux a été effectué par le réactif de Folin-Ciocalteu, ce
dernier est un meélange d’acide phosphotungstiqgue (H3PW12040) et d’acide
phosphomolybdique (H3PMo012040) de couleur jaune. La coloration produite, dont 1’absorption
maximum est comprise entre 725 et 750nm est proportionnelle a la quantité de polyphénols
présents dans les extraits végétaux (Nathalie et al., 2006).

La méthode utilisée pour le dosage des polyphénols totaux est celle de Favati et al.
(1994). Dans des fioles de 20ml; un volume de 2ml de I’extrait méthanolique a été mélangé
avec 5ml de I’eau distillée et 0,5 ml de réactif de Folin-Ciocalteu. Aprés 3 min d’incubation,
on ajoute 4ml de carbonate de sodium (Na2COz) a 10% et on ajuste avec de 1’eau distillée
jusqu’a 20 ml. Apres incubation pendant 90 min a I’obscurité, les échantillons sont filtrés et

I’absorbance est mesurée a765 nm.
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Les concentrations en polyphénols totaux des extraits méthanoliques d’huile d’olive
sont exprimées en mg d’E.A. G/Kg d’huile d’olive, en se référant a une courbe d’étalonnage

préparee avec I’acide gallique.

11.3. Analyses réalisées sur I’huile sélectionnée

11.3.1. Dosage des tocophérols

La teneur en tocophérols a été déterminée par chromatographie liquide reverse haute
performance (HPLC) selon la méthode décrite par Rovellini et al. (1997). 1g d'huile d'olive
est dissout dans 10ml d'acétone. Un volume de 20ul de la solution est injecté dans une
colonne Allsphére ODS-2 (Alltech) (25 cm x 4,6 mm, taille des particules : Sum). La phase
mobile est composée: acétonitrile/méthanol (1/1) a un débit de 1,3 ml min-1. La lecture est

réalisée a 292nm.

11.3.2. Dosage et détermination du profil en acide gras

L’analyse des acides gras a été réalisee par transmethylation a froid dans une solution de
KOH/ méthanol (E.C Régulation 796/, 2002). Les esters méthyliques sont préparés par
agitation vigoureuse d’une solution contenant 0,5g d’huile d'olive dans 5 ml d’hexane avec 0,5
ml d’hydroxyde de potassium (2N). Le surnagent est injecté dans un chromatographe phase
gazeuse(CHROMPACKC9002), équipé d’un détecteur FID avec colonne DB23 (30mx
0.32mmi.d.x 0.25um épaisseur). L'azote a été utilisé comme gaz vecteur a un débit de 1ml/
min.

La température de l'injecteur est de 250 °C, celle du four a été réglée, initialement, a
200 °C pendant 20 min ; I’augmentation est de10°C= 1 par minute jusqu'a atteindre 220 °C.

Les échantillons (1ul) sont injectés au moyen d'un injecteur automatique. Les acides

gras sont identifiés par comparaison avec les temps de rétention des étalons purs.
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11.3.3. Evaluation de P’activité antibactérienne des huiles d’olive

e Lessouches cibles

L’activitéantibactériennedesextraitsphénoliquesesttestéesurcingsouchesbactériennes.

> Bactéries a Gram positive
e Staphylococcus aureus ; ATCC 25923
e Staphylococcus aureus Résistant a la Méthicilline. ATCC 43300

> Bactéries a Gram négative
e Escherichia coli; ATCC 25922

e Salmonella Typhi ; ATCC 14028

e Vibriocholerae. ATCC 14035

e Deétermination des concentrations minimales inhibitrices (CMI)

Les Concentrations Minimales Inhibitrices (CMI) ont été déterminées en utilisant la
technique de micro-dilution (figure 06) avec le bouillon Mueller Hinton (NCCLS, 2006). Des
plaques contenant 96 puits sont préparées en distribuant dans chaque puits 50 ul de bouillon
Mueller Hinton. Dans cette colonne, on rajoute les différents extrais afin d'avoir une
concentration finale de 6,93mg/ml. On additionne un volume de 50ul de ce mélange a la
cupule adjacente et ainsi de suite jusqu’a la derniére cupule ou 1’on élimine les 50ul restant.la
derniere cupule contient une concentration de 0,054mg/ml. Un volume de 50ul de la
suspension bactérienne a 107est ajouté dans chaque cupule. Les plaques sont incubées a
37°C/24h. La CMI a été définie comme la concentration minimale d’extrait pour laquelle on

n’observe pas de croissance visible a Iceil nu.
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11.4. Analyse de la mayonnaise

11.4.1. Analyse physico-chimique de la mayonnaise

Les analyses physico-chimiques ont été réalisées au sein de laboratoire de 1’unité
Cevital Tchina el kseur. Les facteurs physico-chimiques analysés dans la mayonnaise sont:
pH, extrait sec %, viscosité, Acidité titrable, I’indice de peroxyde ; la teneur en sel, la densité

et la consistance.

11.4.1.1. Potentiel d’Hydrogéne

L’acidité définit la concentration des ions d’hydrogéne dans une solution, il mesure son
acidité ou sa basicité, le pH influence sur I’appréciation de la qualité organoleptique du
produit. La mesure du pH est effectuée par un pH-metre électronique relié a une électrode en
verre.

L’¢lectrode est introduite dans la mayonnaise a analyser et la lecture se fait directement

sur I’enregistreur électronique quand 1’affichage est stabilisé.

11.4.1.2. Acidité

Il s'agit d'un titrage acido-basique, l'acide acétique est neutralisé par une solution
d'’hydroxyde de potassium KOH (0,1N) en présence de phénolphtaléine comme indicateur
coloré. (Turkmen et Eksi, 2011). 10g de I’échantillon est dilué avec 1’eau distillé dans un
erlenmeyer, puis on agite le mélange apres ’ajout de quelques gouttes de phénophtaléine
(indicateur coloré), le tout est titré avec une solution de KOH jusqu’a ’apparition d’une
coloration rose pale persistant aprés quelques seconde, la lecture s’effectue sur la burette.

L’ Acidité est calculée selon la formule suivante :

AC= (V (ml) xMxN)/ PE

V : Volume de la chute dans la burette;

PE: Masse de la prise d’essai;

M : Masse molaire d’acide acétique 60g/Mol ;
N: Normalité de la solution KOH (0,1).
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11.4.1.3. Indice de peroxyde

L’indice de peroxyde (IP) représente la quantité d’oxygéne liée chimiquement a un
acide gras ou a des chaines organiques d’un corps gras sous forme de peroxyde. La valeur de
peroxyde est exprimée en milliéquivalent d’oxygene actif par kilogramme d’huile (meq
d’0,/Kg).

Selon 1SO 3960, On dépose du thiosulfate de sodium dans une burette a 0.01N (évitant
les bulles d’air lors du remplissage de la burette), apres séparation da la phase grasse de la
mayonnaise dans une température a 80°C, on pése 5g de ’huile aprés décomptage dans un
ballon préparé, bien séché et a 1’abri du contact avec 1’air. On prépare dans un bécher 0.5g
d’iodure de potassium (KI) complété a 0.5ml d’eau distillée en assurant une bonne agitation.
Le ballon préparé et contenant 1’échantillon & titrer, on rajoute le mélange chloroforme
(12ml), acide acétique (18ml) en agitant le tout pour bien dissoudre ce dernier, puis on ajoute
en dernier lieu I’iodure de potassium. On doit boucher le ballon, en agitant bien pendant une
minute et on laisse a 1’abri de la lumiére pendant une minute. On ajoute 75ml d’cau distillée
(afin d’arréter la réaction) et quelques gouttes d’empois d’amidon comme indicateur colore, le
titrage se fait a I’aide de la solution de thiosulfate de sodium a 0.01N. La lecture s’effectue sur
la burette. Le résultat est exprimé selon la formule suivante :

IP= N (V-V0) x 1000/m (meqd’02/Kg)
Ou:
N: NormalitéNa2S20 3 ;

V, VO : Volume en ml de Na 25203 nécessaire pour le titrage de 1’échantillon et de I’essai
a blanc, respectivement ;

m: Masse en gramme de la prise d’essai.

11.4.1.4. Extrait sec

L'extrait sec total ou matieres séches totales est I'ensemble de toutes les substances qui
sont dans des conditions physiques déterminées, ne se volatilisent pas.

L’appareil utilisé dans cette étape s’appelle un dessiccateur ou une thermo-balance.

Ajouter une guantité de mayonnaise et I'étaler sur la coupelle apres avoir pesé cette derniere a
I’aide d’un dessiccateur, aprés la fin d’évaporation la perte du poids reste constante et en fin,

ledessiccateurindiquedirectementenpourcentagel’extraitsecsurl’écran.

]
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11.4.1.5. Viscosité

C’est le méme principe suivi pour la détermination de la viscosité de I’huile. La seule

différence est le diameétre de mobile.

11.4.1.6. Teneur en sel
La méthode de détermination de la teneur en sel est applicable sur tous les corps gras.

Selon la méthode de MOHR (1S0O885/1.02.2004) la teneur en sel (%). Une prise d’essai de la
mayonnaise est dissoute dans une quantité¢ d’eau bouillée a 50 degrés pour bien dissoudre. Le
mélange est titré avec une solution de nitrate d’argent (AgNO3) a 0,1N, en présence de 2ml du
chromate de potassium (K,CrO,) comme un indicateur coloré, jusqu’a 1’apparition d’une
coloration rouge brique.

La méthode se bas sur la réaction entre les ions de CI et la nitrate d’argentAgNOs. Le

chlorure d’argent se précipite. Calculer la concentration de C1 (%).

V(iml)xMxN

Ts= /10
PE

V : Volume de la chute dans la burette ;
PE: Masse de la prise d’essai;
M: Masse molaire de Na CI (58,5 g/Mol) ;

11.4.1.7. Consistance

La consistance représente la distance en centimétre (cm) parcourue par 1’échantillon
pendant 30 secondes (s) via un canal sous I’effet de la gravité. Positionner I’appareil suivant
un angle d’inclinaison le plus correct, remplir le réservoir jusqu’a la limite supérieure avec
I’échantillon, le chronomeétre est actionné une fois qu’on lache le crochet du Bost Wick. Lire
la valeur affichée sur les graduations du Bost Wick aprés 30 seconde découlement.

Le Bost Wick doit étre sec avant son utilisation. En effet 1’eau diminue le coefficient de

friction de I’appareil ce qui peut entrainer des erreurs de mesure.
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11.4.1.8. Densité

La densité (ou densité relative) d'un corps est le rapport de sa masse volumique a la
masse volumique d'un autre corps pris comme référence. Pour les liquides et les solides, le
corps de référence est I'eau pure a 4 °C et pour les gaz, le corps de référence est l'air, a la
méme température et sous la méme pression. On injecte 1’échantillon a D’intérieur de
densimetre a 1’aide d’une seringue, la lecture se fait aprés validation du résultat dans 1’écran
de I’appareil.

Cette grandeur est sans dimension et sa valeur s'exprime sans unité de mesure.

11.4.2. Analyse microbiologique de la mayonnaise

Les analyses microbiologiques sont effectuées au niveau de 1’unité Tchina el-kseur.

Les tests auxquels sont soumises les mayonnaises destinées a la consommation humaine

sont:
v Recherche germes totaux ;
v Recherche des coliformes fécaux ;
v’ Recherche des staphylococcus a coagulas positive;
v Recherche des levures et moisissures;
v Recherche des salmonelles.

Analyses microbiologiques effectués sur la mayonnaise sont résumées dans le tableau suivant :

]
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Chapitre IT

Tableau I1: Analyses microbiologiques effectués sur la mayonnaise.

Germes Milieux Méthodes Incubation Lecture
recherchés Utilisés
Flore totale PCA Ensemencement 30°C/72h Comptage des colonies et calcule
(1S04833/2003 en masse de nombre N
)
Staphylococcus Baird Ensemencement | 37°C/24h Comptage des colonies noires ou
aureus Parker en surface et48H grises brillantes
(1SO 6888-
1/2003)
Comptage des colonies
Levures: colonies brillantes
Levures et Ensemencement 25°C/4 a5 . .
o Moisissures: thalle étendus, plats
moisissures en masse .
YGC jours avec fructification coloré et des
(1S021527- .
formes sporulés
2/2008)
Eau Pré-
peptonée enrichissement
’ . 37/18h+2h
tamponnée en milieu non
sélectif liquide *Cx1°C.
Bouillon 41,5°C/24 h
RVS Enrichissemt
Bouillon selectif sur 37°CI24 h Présence ou absence
MKTTn milieu liquide des Colonies
Gélose Isolement et (Colonie spécifique a
Salmonelles(IS XLD. identification 37 °Cloah Centre noire)
06579/2002) (Ensemencemen
ten surface)

11.4.3.Test de vieillissement accéléré :

Ce test consiste a oxyder la mayonnaise dans une étuve portée a 40° C durant 30 jours.
La mise en évidence de I’oxydation est montrée par la mesure de 1’acidité, consistance, 1’indice
de peroxyde ainsi que des analyses microbiologiques chaque 10 jour pour les trois mayonnaises.

La dispersion de I’émulsion et la taille des gouttelettes sont observées sous le microscope

optique a deux temps T=0 jour et T= 30 jours.
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11.4.4. Analyse sensorielle

L’analysesensorielleaétéeffectuéeauseindulaboratoired’analysesensorielleauniveaudel u
niversité Abderrahmane Mira. Un groupe de 100 personnes ont pris part a cette analyse
sensorielle et les sujets sont constitués par les étudiants de différentes facultés de I'université.
Les mayonnaises, ont été¢ sélectionnées pour 1’analyse et est constituées d’une mayonnaise
enrichie a 1% de I’huile d’olive (codées 120 représente la premiere mayonnaise étudiee), une
mayonnaise enrichie a 4% de 1’huile d’olive (codées 340 représente la deuxiéme mayonnaise
étudiée) et une autre mayonnaise standard (codées 230 représente la mayonnaise industriel).
Les échantillons de mayonnaises codés de 120, 230, 340 sont présentés simultanément aux
sujets avec comme accompagnement du pain est mis a la disposition des sujets.

L’analyse est déroulée comme suit: on demande a chaque sujet de remplir une fiche
d’analyse sensorielle (voir annexe VI). On demande en sujet de godter successivement les
trois échantillons et de les classer par ordre de préférence, en attribuant une note de 1 a 9 pour
chaque échantillon. Sachant que la note 1 correspond au moins préférer et 9 au plus préféré. Il
est demandé aux sujets de rincer la bouche apres chaque dégustation d'un pour enlever le godt

du précédent échantillon.

11.5. Etude statistique

Pour chaque test, trois essais ont été réalisés. L’étude statistique consiste en une analyse
de la variance (ANOVA) suivie du test de « Newman- Keuls » a l'aide du logiciel
STATISTICA 5.5Fr. Le degré de signification des données est estimé a la probabilité p<0,05.
Les coefficients de corrélation sont obtenus par 1’analyse de régression linéaire a travers le

coefficient de Pearson & la probabilité p<0,05.
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1. Résultats d’analyse réalisée sur les huiles d’olive

1.1. Détermination des indices de qualité de I’huile d’olive
En se reférant a la norme du COI (2019) relative a la qualité de I’huile d’olive vierge,
les indices de qualité (acidité, indice de peroxyde, Abs a 232 et 270 nm). Ces normes sont

appliquées dans le cas des échanges commerciaux.

1.1.1. Acidité libre

L’acidité d’une huile refléte le contenu en acide gras libre notamment a courte chaine,
c'est a dire 1’état de la lipolyse. Celle —ci est favorisée par I’humidité, la chaleur, la longue
période de conservation, la récolte a la main et I’attaque par les ravageurs (Ben Abdel Jelil,
2003).

Cette acidité est un critére chimique de fraicheur et de pureté¢ de I’huile, il nous
renseigne sur son degré d’altération (Olle, 2002). Les acidités des échantillons étudiés

exprimées en pourcentage d’acide oléique sont représentées dans le tableau I11.

Tableau I11 : Acidité en pourcentage d’acide oléique.

Huiles d’olives Acidité

commerciales | (en % d’acide oléique) COl
S 0,4* £ 0.03
B 0,4:+0 <0,8
A 1b+ 0.002

*Dans la méme colonne les valeurs portant la méme lettre ne différent pas significativement (p< 0,05),

moyenne * écart type (n=3).

D’aprés les résultats mentionnés dans le tableau Ill, on constate qu’il existe des
différences significatives (p<0,05) entre les échantillons S, B et A. Ainsi aucune différence
n’est enregistrée entre les huiles d’olives S et B.

L’acidité des deux variétés d'huiles d’olives commerciales S et B est inferieur a la
norme fixeée par (COI, 2019) pour une huile d’olive extra vierge (< 0,8 %). Ce qui nous
permet de classer les deux huiles dans la catégorie des huiles d’olives extra vierges. Nos
résultats sont corollaire a une maturité non avancée, une récolte a la main et une
transformation directe sans procéder au stockage, qui favorise I’activation des lipases
endogenes naturellement présentes dans les fruits d’olive ou a celles synthétisées par les

microorganismes qui se développent dans le fruit. En respectant ces exigences, 1’acidité de

30
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I’huile ne devrait pas dépasser 0,5 % (Garcia et al, 1996 ; EI Antari et al., 2000 ; Ledrole et
al., 2004). Par contre la variété A, elle est considérée comme étant une Huile Vierge, ceci est

probablement di a une récolte tardive ce qui augmente 1’acidité.

1.1.2. Indice de peroxyde

L’indice de peroxyde est utilis¢é comme test pour évaluer 1’état primaire d’oxydation
des produits, il nous renseigne sur le taux des hydro-peroxydes qui sont des produits
intermédiaires et transitoires de 1’oxydation des acides gras insaturés. Comme il peut nous
fournir des informations sur 1’auto-oxydation des lipides (Ben Abdel Jelil, 2003 ; Haddada
et al., 2008).

Les résultats de I’indice de peroxyde sont présentés dans le tableau V.

Tableau IV : Indice de peroxyde en meq d’O2 / kg.

Huiles d’olives Indice de peroxyde Col
commerciales (en meq d’02 / kg) Extra vierge
S 12,72+ 0.03
B 12,82+ 0.03 <20
A 15,7°+0.1

*Dans la méme colonne les valeurs portant la méme lettre ne différent pas significativement (p< 0,05), moyenne

+ écart type (n=3).

L’¢étude statistique présentée dans le tableau réveéle des différences significatives
(p<0,05) entre les échantillons S, B et A. Ainsi aucune différence n’est enregistrée entre les
huiles d’olives S et B.

Les indices de peroxyde enregistrés pour les trois échantillons S, B, A est inférieur a
20 meq d’0O, / kg (COI 2019), les résultats des deux huiles commerciales S et B
appartiennent a I’intervalle des valeurs d’IP retrouvées par Tanouti et al., (2010) et Laribi et
al., (2011) qui varient de 7 a 15,4meq O, / kg et de 7,25 respectivement. Nos résultats
refletent une oxydation inférieure a 20meq O, / kg, Ceci est peut-étre di a 1’état sanitaire des
fruits et les bonnes conditions de transformation des olives (transport, récolte a la main,
stockage a I’air libre), le systéme d’extraction et d’autre part I’humidité (Ben Abdel Jelil,
2003).

La présence de 1’oxygene dissout dans I’huile et certains facteurs défavorables (UV,

eau, enzyme, trace de métaux.) accélere la formation des peroxydes.
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1.1.3. Absorbance spécifique dans I’Ultraviolet

L’oxydation d’un corps gras conduit a la formation des hydro-peroxydes qui absorbent
la lumicre au voisinage de 232nm. Si I’oxydation se poursuit, il se forme des produits
secondaires d’oxydation, en particulier des dicétones et des cétones insaturées qui absorbent
la lumiére vers 270nm (Osawa et al., 2007).Les valeurs d’extinction spécifiques sont

représentées dans le tableau V.

Tableau V : Valeurs de coefficient d’extinction spécifique en UV a 232 et 270nm.

Huiles d’olive commerciales | Absorbance COl Extra vierge
S 2,31+ 0,01
B 2,25+ 0,001 <25
S A 2,82+ 0,01
S 0,152 + 0,003
o B 0,142+ 0,005 <0,22
§ A 0,68+ 0,01

*Dans la méme colonne les valeurs portant la méme lettre ne différent pas significativement (p< 0,05), moyenne
+ écart type (n=3).

A partir des résultats obtenus (Tableau V), note que les deux échantillons d'huile
d’olive S et B possedent des valeurs d'absorbance K232 et K270 respectant la norme fixées
par COI (2019) pour une huile d'olive extra vierge. Ces valeurs de K232 et K270 sont tres
proches des résultats décelés par Tanouti et al., (2010) et celles de Laribi et al., (2011).
Concernant I’échantillon A les valeurs obtenues sont supérieures aux normes, qui conduit a

classer I’huile d’olive A dans la catégorie vierge pour les deux parameétres.

En effet, ’extinction spécifique a 232nm et a 270nm d’une huile nous renseigne sur
son état d’oxydation. Plus I’extinction a A : 232 nm est élevée, plus elle est peroxydée. De
méme plus ’extinction a A : 270nm est €levée, plus elle présente un taux élevé en produits

d’oxydations secondaires et traduit une faible aptitude a la conservation (Wolff, 1968).

D’apres les résultats obtenus pour les trois tests de classification d’une huile d’olive
décrites par COI (acidité, indice de peroxyde et des coefficients d’extinction spécifique dans
I’UV (K232, K270)) nous pouvons classer les deux variétés S et B de 1’huile d’olive dans la
catégorie « extra vierge », par contre 1’échantillon A ne peut étre classé dans cette catégorie,

il sera classée dans la catégorie « vierge ».
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1.1.4. La viscosité
Les résultats de la viscosité des trois huiles commerciales sont présentés dans le
tableau V1.

Tableau VI : Résultats de la viscosité en centi-poise.

Huiles olive commerciales | La viscosité (cp)

S 25,63+0,14
B 32,83+0,14
A 23,45:+0,05

*Dans la méme colonne les valeurs portant la méme lettre ne différent pas significativement (p< 0,05),

moyenne = écart type (n=3).

Dans le tableau (V1), I’étude statistique révele des différences significatives (p<0,05)
entre les trois huiles de S, B, A. L’huile commercial B est la plus visqueuse par rapport aux
deux autres huiles commerciales S et A, cette différence peut étre due a la variation dans les
composants bioactifs. La viscosité des huiles vegétales augmente avec la longueur de la
chaine d'acides gras triglycérides et diminue avec l'insaturation d’ou la supposition de la

richesse des deux huiles S et A en acides gras insaturés (Ashrafi et al., 2012).

1.2. Dosages des pigments

La chlorophylle et les caroténoides sont les principaux pigments présents dans les
huiles végétales. Les pigments présents dans une huile d’olive sont responsables de la couleur
verdatre a jaune. La couleur est un attribut de base pour la détermination des caractéristiques
de I’huile d’olive, elle est associée pour la plupart des consommateurs a la notion de qualité
(Ryan et al., 1998 ; Mateos et Garcia-Mesa, 2006).

Les résultats obtenus pour les dosages des pigments (chlorophylle et caroténoides)

sont représentés dans 1’histogramme de la figure 07.
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(o]

(9]

Teneur en pigments
o

chlorophylle (mg kg ™) caroténoides (mg kg'")

Figure 07 : Les résultats obtenus pour la teneur en pigments.

* Dans chaque série les valeurs portant les mémes lettres ne présentent aucune différence significative (p<0,05),

* les barres verticales représentent les écarts types, moyenne + écart type (n=3).

L’étude statistique révele des différences significatives (p<0,05) entre les trois huiles

de S, B, A que ce soit les teneurs en caroténoides ou en chlorophylles.

Les résultats du dosage des chlorophylles présentés dans la figure 07 varient entre 2,84
mg Kg™ et 3,50mg/Kg pour les trois huiles commerciales, ils sont relativement élevés par
rapport aux résultats rapportés par Tanouti et al., (2011) ; Borges et al., (2017) et ceux
trouve par Laincer et al., (2014). Les valeurs des pigments observées pour 1’échantillon sont

relativement faibles. Ceci peut €tre di a I’état de maturité des olives lors de leur trituration.

La teneur en caroténoides des échantillons S, B, A sont de 1,57mg/kg, 1,98 mg kg™ tet
1,41 mg kg ! respectivement, ils sont des valeurs aussi inferieur a la moyenne trouvée par
Tanouti et al., (2011) (2,76 mg Kg 1). La concentration en chlorophylles peut dépasser 80 mg
kg * pour des huiles obtenues a partir d’olives en stade précoce de maturité et lorsque le fruit
est bien mdr elle peut diminuer a des valeurs d’environ 2 mg kg* (Salvador et al, 2001 ;
Psomiadou et Tsimidou 2001).
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En effet Ait Yacine, (2001) a signalé que la teneur en chlorophylle diminue au fur et a
mesure de la maturité des olives. Cette diminution est accompagnée par une augmentation de
la teneur en caroténoides qui conferent a 1’huile sa couleur jaune au dépend de la coloration
verte chlorophyllienne. La présence des pigments dans ’huile d'olive dépend de la variété, du
degré de maturité du fruit. Les caroténoides, semblent jouer un réle important dans la stabilité
oxydative de I’huile au cours de son stockage (Tsimidou et al., 1992 ; Ben Tekaya et
Hassouna, 2005) et dans la préservation de sa qualité (Ryan et al., 1998 ; Giuffrida et al.,
2007).

1.3. Evaluation de I'activité antioxydante des extraits phénoliques
1.3.1. Evaluation de P’activité anti-radicalaire contre le radical DPPH

Le radical DPPH est généralement I'un des composés les plus utilisés pour
I’évaluation rapide et directe de ’activité anti-oxydante en raison de sa stabilité en forme
radicale et la simplicité de I’analyse (Kholkhhal et al., 2013).

Les resultats du pouvoir anti-radicalaire des extraits méthanoliques, exprimés en
pourcentage d’inhibition du radical DPPH, tableau (VII) indiquent que les trois extraits
d’huiles d’olive analysés possédent la capacité de neutraliser le radical DPPH. L'activité
differe significativement (p<0,05) entre les trois huiles commerciales. Evaluation de l'activité
antioxydante des extraits phénoliques est présentée dans le tableau VII.

Tableau V11 : Evaluation de I'activité anti-oxydante des extraits phénoliques

Huiles d’olives commerciales Pourcentage
S 33,88+1,66
B 50,01¢+0,48
A 13,42:+0,27

*Dans la méme colonne les valeurs portant la méme lettre ne différent pas significativement (p< 0,05),
moyenne * écart type (n=3).

D’apres le tableau (VII), I’extrait méthanolique de 1’échantillon d’huiles d’olives de
variété B enregistre une capacité scavenger la plus performante (> 50%). Suivi des extraits
phénoliques des échantillons S et A (33,88%, 13,42%) respectivement faible par rapport au
résultat de B.

Ces résultats corroborent ceux de (Cicerale et al., 2010 ; Laincer et al., 2014) qui ont
affirmé que des variations de la capacité anti-oxydante des extraits poly-phénoliques des
différentes huiles pourraient étre dues aux différences de la composition des extraits,

notamment la présence de 1’oleuropéine, du tyrosol et de I’hydroxytyrosol.
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1.3.2. Dosage des polyphénols totaux

Les résultats obtenus pour les trois échantillons de 1’huile d’olive sont représentés dans

la Figure 08.
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Figure 08 : Dosage des poly phénols totaux
* Les valeurs portant les mémes lettres ne présentent aucune différence significative (p<0,05),

* les barres verticales représentent les écarts types, moyenne + écart type (n=3).

L’étude statistique révele des différences significatives (p<0,05) entre les trois huiles
des variétés S, B, A.

Les résultats des échantillons étudiés sont illustrés a 1’aide de la figure 08. La teneur la
plus élevée est celle de 1’échantillon B qui est d’ordre de 554,43mg kg™ suivi de 324,66 mg
kg™ pour I’échantillon S et en dernier 1’échantillon A avec une teneur de 127,46 mg kg 2.

La différence des résultats obtenus pour la teneur en polyphénol peut étre influée par
différents facteurs comme la maturité, le stockage, la zone géographique, I’altitude et la
diversité intra-variétale de I'olivier et la méthode d'extraction (Ranalli et al., 1999 ; Garcia et

al., 2003 ; Ocakoglu, 2009 ; Tanouti et al. 2011 ; Merouane et al., 2014 ; Rouas et al.,
2016).
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1.4. La stabilité oxydative des huiles

La stabilité oxydative de I'huile d'olive est liée directement aux changements de la
qualité et de la quantité de ses différents antioxydants naturels et aux variations de sa fraction
Lipidique (Baccouri et al., 2008 ; Bengana et al., 2013).
Les résultats de la stabilité oxydative des trois huiles commerciales sont représentés dans la

figure suivante :
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Figure 09 : Stabilité oxydative des trois huiles commerciales en (h).
* Les valeurs portant les mémes lettres ne présentent aucune différence significative (p<0,05),

* les barres verticales représentent les écarts types, moyenne + écart type (n=3).

L’étude statistique révele des différences significatives (p<0,05) entre les trois huiles
des variétés S, B, A.

La stabilité oxydative, bien qu'elle ne soit pas un parametre standard de qualité, est tres
utile pour estimer la durée de conservation des huiles d'olive. Ainsi, le temps d’induction est
d’autant plus élevé que I’huile est plus riche en substances bioactives, signifiant donc que les
réactions de rancissement sont retardées (Bendini et al., 2010).

Les résultats (Figure 09) sont exprimés en temps d’induction (heures), déterminés
grace a une courbe de conductivité (annexe Ill). Le temps d’induction maximal (42h) est
enregistré pour ’huile commerciale B suivie par I’huile commerciale S (28,56h). La faible

stabilité a I’oxydation est notée pour I’huile de variété A avec un temps de 18,34h.
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Chapitre ITI

Plusieurs recherches sur le domaine des antioxydants en rapportés que la présence des
caroténoides et des polyphénols dans I’huile d’olive incorporée sont responsables de
I’augmentation de I’endurance a I’oxydation et c’est le méme ¢a pour les résultats
trouvesapres I’analyse des huiles d’olive étudiée (Aparicio et al., 1999 ; Gutiérrez et al.,
2001 ; Cortesi et revellini, 2004).

D’apres Farmani et al., (2007), I’huile qui contient une plus grande teneur en AGS et
une moindre teneur en AGI posséde une période d’induction plus importante. Une réduction

plus importante de la période d’induction est due a la présence d’ AGPI.

Choix de ’huile d’olive

Le choix de I’huile d’olive parmi les trois analysées est porté sur 1’huile B qui est
Blady de la région de Sedouk, I’échantillon est une huile extra-vierge, riche en composés
phénolique et présente 1’activité antioxydante la plus élevée. La stabilit¢ de 1’huile a
I’oxydation semble étre trés intéressant afin de I’incorporer dans la mayonnaise dans ce

contexte une caractérisation est réaliser.

1.5. Composition en acide gras
Le tableau VIII résume la composition en acides gras de I'huile d'olive testée. Les
résultats rejoignent les normes commerciales du Conseil oléicole international COI (2017)

pour I'huile d'olive extra vierge sont représentées dans le tableau VI11.

Tableau VIII : Composition en acide gras de 1’échantillon B.

Résultat COl (2019) [ Codex
(%) Alimentarius(2017)
(%)
Acide palmitique (C16:0) 12,11+0,01 7,5-20,0 7,5-20,0
Acide palmitoléique (C16:1n-7) | 1,18+0,001 0,3-35 0,3-35
Acide stéarique (C18:0) 2,64+0 0,5-5,0 0,5-5,0
Acide oléique (C18:1n-9) 71,72+0,001 | 55,0 - 83,0 55,0 - 83,0
Acide linoléique (C18:2n-6) 10,60+0,005 | 2,5-21,0 3,5-21,0
Acide a-linolénique (C18:3n-3) | 0,850,005 <10 -
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L'acide oleique dévoile la teneur la plus élevée (71,72%) (Figure 10). Les acides
mono-insaturés de I'huile d'olive, en particulier I'acide oléique, sont extrémement importants
en raison de leurs avantages nutritionnels et de leur contribution a la stabilité oxydative de
I'huile. Parmi les acides gras saturés, l'acide palmitique a été détecté en grande quantité
(12,12%), la présence dacide stéarique est egalement retrouvée a de tres faibles
concentrations (2,64%). En termes d'acides gras essentiels, I'acide linoléique a une valeur de
10,60 %, tandis que l'acide -linolénique a une valeur de 0,86 %. Teneurs en composition de

I’échantillon étudié en acides gras totaux représentées dans la figure 10.

® Acide palmitique (C16:0)

‘  Acide palmitoléique (C16:1n-7)

® Acide stéarique (C18:0)

71.72%  Acide oléique (C18:1n-9)

-~ ® Acide linoléique (C18:2n-6)

® Acide a-linolénique (C18:3n-3)

Figure 10 : Composition de 1’échantillon étudié en acides gras totaux

Le rapport acide oléique/linoléique est un prédicteur majeur de la stabilité oxydative
de I'huile d'olive ; une valeur plus élevée indique que I'huile est moins sensible a I'oxydation.
Ce rapport était de 6,76 % dans I'huile d'olive analysée, indiquant que I'huile est résistante a
I'oxydation.

Nos résultats sont comparables aux huiles étudiés par Laincer et al., (2016) qui ont
étudié le profil en acides gras des huiles de Chemlal provenant d'olives récoltées dans la
région de Bejaia. De méme, pour la recherche menée par Boudour-Benrachou et al., (2017)
et Douzane et al., (2010) sur les compositions en acides gras des huiles d'olive de six

cultivars de I'est et du sud-ouest algérien.
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1.6. Composition des tocophérols

La qualité et la quantité de tocophérols dans cette étude sont essentielles car ils seront
utilises pour remplacer les antioxydants synthétiques actuellement utilisés dans la
mayonnaise. Composition de 1’échantillon étudié en tocophérol est représentées dans la figure
11.

— —
181,9

tocophérols totaux L

_,—
y-tocophérols l ' 7.9

a-tocophérol [ 1154'37

0 50 100 150 200

La teneur en mg kg’

Figure 11 : Composition de 1’échantillon étudié¢ en tocophérol

La figure (11) montre la teneur en tocophérols (o, y et totaux), la teneur élevée des
tocophérols totaux (181,9 mg kg™) rend notre huile particuliérement pertinente, l'a-tocophérol
est un isomere prédominant dans les échantillons dhuile d'olive, dépassant 80 % du
tocophérol totaux (154,37 mg kg?) (Annexe IV), comme le montrent plusieurs études
récentes (Guissous et al., 2018 ; Faci et al., 2021 ; Lechhab et al., 2021). En effet, 1'a-
tocophérol élimine les radicaux pyroxyles lipidiques pour empécher la formation d'espéces
réactives de l'oxygene et interrompt les réactions en chaine. Dans I'événement de rupture de
chaine, le tocophérol génére un radical libre qui pourrait réagir immédiatement avec un autre

radical peroxyde, mettant fin & deux chaines de peroxydation (Szewczyk, 2020).
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En comparaison avec l'a-tocophérol, la teneur de 1'échantillon d'huile en y-tocophérols
est de 27,90 mg kg1, la teneur est faible mais posséde une grande activité anti-oxydante.

Ce profil de tocophérols est proche de celui de diverses variétés dhuiles d'olive
algériennes (Bendi Djelloul et al., 2020), et des huiles d'olive vierges de variétés grecques et

espagnoles cultivées dans les cultivars italiens du nord-est du Maroc (Mansouri et al., 2019).

1.7. Activité anti-oxydante de la fraction hydrophile

Le modéle DPPH est largement utilisé pour évaluer les capacités anti-oxydantes des
produits naturels. Le résultat d'activité anti-oxydante est relatif au test DPPH, I'EC50 de
piégeage radicalaire de la fraction hydrophile est de 0,81 + 0,001 mg/ml. Plusieurs chercheurs
ont ont observé la forte activité des extraits phénoliques (Boucheffa et al.; 2014 ; Laincer et
al,; 2014 ; Metlefet al,; 2017 ; Boussahel et al,; 2020). La teneur en composés phénolique de
I'huile est un déterminant essentiel de ses performances et de sa qualité.

1.8. Evaluation de I’activité antibactérienne des huiles d’olive
1.8.1. Détermination des concentrations minimales inhibitrices (CMI)

Afin de déterminer 1’efficacité de 1’extrait méthanolique de I’huile utilisé, on a procédé
a la deétermination des concentrations minimales inhibitrices (CMI) (tableau IX).
Globalement, le résultat de détermination des CMI de I’extrait utilisé a mis en évidence des
niveaux d’activité antibactérienne trés variables selon la souche testée. Les concentrations
minimales inhibitrices (CMI) de I’extrait méthanolique de 1’huile d’olive commercial B sont

représentées dans le tableau IX.

Tableau IX: Concentrations minimales inhibitrices (CMI) de I’extrait méthanolique de
I’huile d’olive commercial B en ( mg/ ml).

SARM | S. Typhi | S. aureus [ V. cholerea | E. coli

Extrait méthanolique 0,43 0,43 0,21 0,86 3,46

de la variété B +++ +++ +++ ++ +

+++ : Activité forte, ++ : activité intermédiaire, + : activité faible
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Bubonja-Sonje et al., (2011) ont distingué différents niveaux d’activité des extraits en
se basant sur les concentrations minimales inhibitrices : Forte activité antibactérienne< 0,4
mg/ml, intermédiaire 0,4 > CMI > 0,8mg/ml et faible CMI > 0,8mg /ml.

L’activité de l'extrait est importante avec un spectre antimicrobien plus large et a des
doses plus faibles. Il s’avére étre plus actif sur S. Typhi, V. cholerea, S. aureus et SARM ainsi
que E. coli avec de faibles CMI.

D’aprés les résultats obtenus, on constate que S. aureus est la souche la plus sensible
avec CMI= 0,21 mg ml™. Alors que SARM et S. Typhi sont moins sensible avec des CMI de
0,43 mg ml™?, ainsi que V. cholerae enregistre une CMI égale 0,86. Et pour E. coli est
considéré comme étant la souche la plus résistante a notre extrait a une CMI de 3,46.

Différentes recherches sont réalisées sur 1’activité antimicrobienne, ou ils ont déduit
que les différents composants de I'huile d'olive autres que les acides gras, probablement les
composés phénoliques, seraient responsables de l'action bactéricide et la concentration en
polyphénols n'est pas le seul parametre qui gére le potentiel antimicrobien mais également la
nature des composeés présents dans les extraits (Bisignano et al., 1999 ; Pereira et al., 2006 ;
Sousa et al., 2006 ; Dominciano et al., 2016 ; Zorié et al. 2016 ).
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2. Résultats d’analyses réalisées sur la mayonnaise

2.1. Analyse physico-chimique de la mayonnaise
Les résultats obtenus des analyses physico-chimiques des trois mayonnaises sont

présentés dans le tableau (XII).
Les résultats des parametres physico-chimiques sont conformes aux normes internes

de ’unité interne de I’entreprise (tableau XI1).

Tableau X: Caractéristiques physico-chimiques des mayonnaises Elaborée et Standard

Mayonnaise enrichie Mayonnaise Mayonnaise
al% deHO enrichie Industrielle
a4 % de HO
PH 3,362+ 0 3,43+ 0,01 3,372+ 0,01
Acidité % 0,392+ 0,01 0,392+ 0,001 0,412+ 0,01
Extrait sec % 76,23+ 1,07 77,63+ 0,5 76,33+ 0,9
Teneur en sel 1,53+ 0,01 1,522+ 0,01 1,652+ 0,04
Densité 0,959+ 0 0,959+ 0,0005 0,959+ 0
Viscosité (cp) 83813,333+ 2030,59 | 219700 + 2128,3 | 80813,333"+ 1357,69
Consistance (cm/30sec) 0,252+ 0 0,22+ 0 0,5* + 0,05
Indice de peroxyde 22+ 0 3,4+ 0 3,2*+0

*Dans la méme linge les valeurs portant la méme lettre ne différent pas significativement (p< 0,05),

moyenne + écart type (n=3).

D’apres 1’étude statistique on constate que le pH, I’acidité, densité, extrait sec et la
teneur en sel des trois échantillons (MI, MHO a 4%, MHO a 1%) ne révele aucune différence
significative or que la différence inclus la consistance, viscosité et indice de peroxyde.

Pour la consistance, I’étude statistique révele des différences significatives (p<0,05)
entre la MHO a 1%, MHO a 4% et la MI. Ainsi aucune déférence n’est enregistrée entre la
MHO a 1% et MHO a 4%. Il est a mentionné que plus la valeur de la consistance trouver a
I’aide de bost wisk est petite plus le produit est consistant. Donc d’aprés cette interprétation

on déduit que la MHO a 4% est la plus consistante par rapport aux deux autres mayonnaises.
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Ainsi I’étude statistique des résultats de la viscosité et de I’indice de peroxyde des trois
échantillons révele des différences significatives (p<0,05) entre la MHO a 1%, Ml et la MHO
a 4%. Ainsi aucune déférence n’est enregistrée entre la MHO a 1% et MI. L’indice de
peroxyde le plus faible est enregistré pour I’échantillon de mayonnaise a 1% d’huile d’olive
suivie de celle a 4u d’huile d’olive puis la mayonnaise témoin. Caractéristiques physico-

chimiques des mayonnaises Elaborée et Standard sont représentées dans le tableau X.

2.2. Analyse microbiologique
Les résultats de I’analyse microbiologique des trois mayonnaises (MHO a 1%, MHO a
4% et MI) effectué au sien de laboratoire d’analyse microbiologique de 1’unité Cevital tchina

sont représentés dans le tableau XI.

Tableau XI : Résultats d’analyse physico-chimique des trois mayonnaises.

Les produits Limites microbiologiques
(ufc/g)
Les bactéries recherchées | Ml MHOa | MHO a 4% M M
1%
Germes aérobies a 30 °'C | ABS ABS ABS 104 105
Levures et moisissures ABS ABS ABS 102 10
Escherichia coli ABS ABS ABS 10 102
Staphylocoques a coagulase | ABS ABS ABS 102 103
+
Salmonella ABS ABS ABS Absence dans 25 g

ABS = absence

Le tableau XI montre I’absence totale de tous les germes recherchés, on déduit que la
préparation de ses mayonnaises est effectuée dans des bonnes conditions hygiéniques, ainsi
les ingrédients utilisés sont bien traités et steriles.

En comparant ses résultats avec les normes du journal official mayonnaise en déduit
que les résultats microbiologiques des trois produits de mayonnaise sont propres a la

consommation de point de vue microbiologique.
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2.3. Analyse sensorielle
Les résultats d’analyse sensorielle des trois mayonnaises codée 120 (MHO a 1%), 230
(M) et 340 (MI) sont représentés dans la figure 12.

Note de préférence
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Figure 12 : Résultats d’analyse sensorielle des trois mayonnaises codées.

La figure 12 représente les trois mayonnaises en fonction de la note de préférence
mentionnée dans la fiche de dégustation (voir 1’annexe 6). D’aprés ces résultats la note
deséchantillons230 et 340 sont presque égale, par contre la note de 1’échantillon 120 est
inférieur un peu par rapport aux deux autres mayonnaises.

D’une maniére globale la mayonnaise enrichie en huile d’olive a 4% est plus préféré par les

sujets que la mayonnaise de commerce locale en faveur de ses propriétés organoleptiques.

2.4. Test de vieillissement accéléré

Apres 30 jours d’incubation des trois produits de mayonnaise dans une étuve a 40 °C,
en suivant les parametres physico-chimique et microbiologique chaque 10 jours. Les résultats
obtenus ainsi que leurs études statistiques sont illustrées dans la figure suivante.

Le test de Schaal a été utilise pour évaluer la stabilité accélérée des mayonnaises, La
figure 13 montre les changements de PV obtenus pour les mayonnaises additionnés aux

différents volumes de I’huile d’olive et la mayonnaise témoin a I’EDTA pendant la période de
stockage (30j).
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L’indice de peroxyde évalué au jour 0 est le méme pour toutes les mayonnaises
formulées. Les résultats démontrent la fraicheur des échantillons qui n'ont pas subi le
phénomene d'oxydation. Aprés une semaine on observe une augmentation significative de
I'indice de peroxyde des deux mayonnaises (MT et MHO & 1%) par rapport & mayonnaise
témoin. Cela peut s'expliquer par le développement de I'oxydation des lipides et la formation
de ses produits primaires (Angelo et Jorge, 2008).Résultats de suivi des parameétres physico-

chimique des trois mayonnaises pendant 30 jours sont présentées dans la figure 13.

Indice de peroxyde

15,65
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11,13
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) s

. . MHO 1¢ MHO &

Figure 13 : Résultats de suivi des parametres physico-chimique des trois mayonnaises pendant 30

jours.

La mayonnaise enrichie avec I’huile d’olive qui offre les meilleures protections contre
I'oxydation accélérée comparant au témoin.
Apres 30 jours, l'indice de peroxyde du mayonnaise témoin est passé de 3,2 a 13,2 mg eq. O,
actif/kg de mayonnaise. Presque les mémes observations sont signalées pour la mayonnaise
additionnées a 1% d’huile d’olive (3-15 mg eq O, actif/kg de mayonnaise)
Concernant la mayonnaise additionnée a 4% d’huile d’olive, I’étude statistique de la valeur de
I’indice de peroxyde au bout de 10, 20 et 30 jours d’incubation ne révele aucune différence
significative (3,6 £ 0,2 mg eq O, actif/kg). La stabilité de cette mayonnaise peut étre due a des
propriétés antioxydante de 1’huile d’olive incorporée. Ces propriétés des huiles d’olive dans
ce test dépendaient de plusieurs parametres tels que le caractere hydrophile-lipophile dans un
produit alimentaire, les conditions de stockage (température), la composition chimique du

produit, etc.
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Les résultats de 1’analyse microbiologique des trois mayonnaises (MHO a 1%, MHO a
4% et MI) effectué au sien de laboratoire d’analyse microbiologique de I’unité cevital tchina

sont représentés dans la figure 14.
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Figure 14 : Résultats d’analyse microbiologique réalisée durant la période d’incubation.

La figure 14 montre 1’absence totale de tous les germes recherchés, cela veut dire que
ses mayonnaises ont rest¢ comme ¢étant avant 1’incubation 40°C. Cela reconfirme que la
préparation est effectuée dans des bonnes conditions hygiéniques, ainsi les ingrédients utilisés
sont bien traités et steriles.

En comparant ses résultats avec les normes du journal official mayonnaise en déduit
que les résultats microbiologiques des trois produits de mayonnaise préparent sont satisfaits,

donc les mayonnaises sont propres a la consommation de point de vue microbiologique.
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Conclusion et perspectives

Le présent travail fait I’objet d’une formulation d’une mayonnaise enrichie en huile
d’olive, dans le but d’améliorer la résistance a 1’oxydation et d’incorporer des antioxydants
naturels.

Dans un premier temps, les indices de qualité des trois huiles d’olive de variété
Chemlal nous ont permis de classer deux huiles(S ET B) dans la catégorie « extra vierge » et
le A dans la catégorie « vierge ».

VU la stabilité¢ oxydative €levée et la richesse de I’huile B en composés phénolique
ainsi que I’activité antioxydante performante, elle a été sélectionné parmi les trois échantillons
pour I"utiliser dans la formulation des mayonnaises.

La chromatographie en phase gazeuse réalisé sur 1’échantillon B a révélé la dominance
de I’acide ol¢ique, comme un €lément majeur de la composition d’acides gras. La teneur en
polyphénols de I’huile sélectionnée est de 557 mg/kg tandis que la teneur en pigment est
relativement faible est de 1,98 mg/Kg pour la chlorophylle et 3,5 mg/kg pour le caroténoide.
L’analyse par HPLC de 1’échantillon nous a permis de quantifier les tocophérols il s’aveére
que notre échantillon est riche en alpha tocophérols avec des taux de 154,36 mg kg™.

Deux mayonnaises enrichies par des différents volumes d’huile d’olive extra vierge
1% et 4% de la matiere grasse, sans addition de ’EDTA ont été élaborée. L’analyse des deux
mayonnaises obtenue présente, les caractéristiques physico-chimiques satisfaisante comparant
a la mayonnaise témoin. La stabilité oxydative est évaluée par le test du vieillissement en
suivant la variation d’indice de peroxyde pendant 30 jours d’incubation a 40°C, ou la
Mayonnaise 4% d’huile d’olive est resté stable avec une valeur de 3,4 méq d’O,/Kg
contrairement la valeur d’indice de peroxyde des deux mayonnaises standard et enrichi avec
1% d’huile d’olive a présenté une variation comprise de 3 a 15méq d’O,/Kg.

Concernant I’analyse sensorielle, d’une maniére globale la mayonnaise enrichie en
huile d’olive a 4% est plus préféré par les sujets que la mayonnaise de commerce locale en
faveur de ses propriétés organoleptiques.

En perspective, il est souhaitable :

v' D’essayer ’incorporation de I’huile d’olive a plusieurs pourcentages.

v" De suivre le test de vieillissement a un durée de 3-4 mois et de vérifié le diamétre des
gouttelettes d’huile et la stabilit¢ oxydative de la mayonnaise. Etude de 1’activité
antimicrobienne de la mayonnaise enrichie avec I’huile d’olive sur la salmonelle.

v' Etudié effet d’incorporation de 1’huile d’olive sur des différents produits alimentaires.
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Figure Al : Courbe d’étalonnage pour le dosage des composés phénolique

Figure A2 : Chromatogramme des tocophérols oxydés.
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Figure B1 : Courbe de conductivité du Rancimat (110°C, 10 I/h) d’huile d'olive B
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Figure B3 : Courbe de conductivité du Rancimat (110°C, 10 I/h) d’huile d'olive A.
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Figure C : Chromatogramme type des esters méthyliques des acides gras d’huile d’olive :

acide palmitique (C 16 :0), 3 : acide stéarique (C 18 :0), 4 : acide oléique (C 18 :1 [n9]), 5 :
acide oléique (C 18 :1 [n-7]), 6 : acide linoléique (C 18 :2), 7 : acide linolénique (C 18 :3), 8 :
acide arachidique (C 20 :0), 9 : acide gadoléique (C 20 :1)
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Tableau A : composition des milieu de culture utilisées

Bouillon Mueller Hinton

Extrait de viande: 2 g, hydrolysat acide de caséine : 17,5
g, amidon : 1,5 g, eau distillée : 1litre. pH=7,4

Milieu PCA (Plate Count
Agar).

Tryptone 5,0 g. Extrait de levure 2,5 g. Glucose 1,0 g.
Agar agar bactériologique 12,0 g

Bouillon laurylsulfate-
Tryptose

Tryptose .20 g. Lactose .5 g .Phosphate dipotassique .2,
75 g Phosphate monopotassique .2, 75 g .Chlorure de
sodium .5, g. Laurylsulfate de sodium .0, 10 g

Baird-Parker

Tryptone 10,0 g .Extrait de viande 5,0 g. Extrait
autolytique de levure 1,0 g . Pyruvate de sodium 10,0 g
.Glycine 12,0 g. Chlorure de lithium 5,0 g .Agar agar
bactériologique 15,0 g. Emulsion de jaune d’oeufs 47,0
ml Telurite de potassium a 3,5% 3,0 ml

RAPPAPORTVASSILIADIS
SOJA (RVS)

Tryptone 5,0 g .Glucose 10,0 g .Phosphate
monopotassique 1,0 g Sulfate de magnésium, 0,5 g.
Dichloran  (dichloro-2,6-nitro-4-aniline) 2,0 mg
Chloramphénicol 0,1 gGlycérol 220g, Agar agar
bactériologique 13,0 g.

Bouillon de
MULLERKAUFFMANN

Au Tétrathionate-
Novobiocine (MKTTn)

Tryptone .8, 6 g. Extrait de viande .4, 3 g .Sels biliaires.4,
78 g Chlorure de sodium.2, 6 g. Carbonate de calcium
.38, 7 g Thiosulfate de sodium anhydre.30, 45 g .Vert
brillant.9, 6 mg

Xylose-Lysine-
Désoxycholate) XLD

Extrait autolytique de levure.3, 0 g .L-Lysine.5, 0 g.
Lactose .7, 5 g, Saccharose .7, 5 g, Xylose .3, 5 g.
Désoxycholate de sodium.2, 5 g, Chlorure de sodium.5, 0
g .Thiosulfate de sodium.6, 8 g. Citrate ferrique
ammoniacal .0, 8 g .Rouge de phénol.80, 0 mg, Agar agar
bactériologique.13, 5 g

Milieu VRBL (Violet Red
Bile Lactose Agar)

Peptone 7 g, Extrait de levure 3 g, Lactose 10 g, Chlorure
de sodium 5 g, Mélange sel biliaire 1,5 g, Cristal violet
0,002 g, Rouge neutre 0,03 g ,Agar-agar 15g, Eau distillé
1000 ml.

YGC (Yeastextract Glucose
Chloramphenicol) ou CGA
(Chloramphénicol  Glucose
Agar)

Extrait de levure 5g, Glucose 20g, Chloramphénicol
0,109, Agar 15g, Eau distillé 1000 ml.
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Questionnaire de I'analyse hédonique de la mayonnaise

Questionnaire :

A1) 11 Prénom : ..ceeeevveneennnnnn..

AZe: viriiiiiiiiiiiniennn. Sexe:FouM

1. Préférence générale :

Dans l'optique de réaliser une évaluation sensorielle de la mayonnaise trois échantillons
codées 120, 230, 340 vous sont présentés. Il vous est demandé de les golter successivement
et de les classer par ordre de préférence, en attribuant une notre de 1 a 9 pour chaque
échantillon. Sachant que la note 1 correspond au moins préféré et 9 au plus préféré, selon

I'échelle présentée ci - dessous :
N.B : Veuillez rincer la bouche aprés chaque dégustation d'un échantillon.

Extrémement désagreable,
Trés désagréable,
Désagréable,

Assez désagréable,

Ni agréable ni désagréable,
Assez agréable,

Agréable,

Tres agréable,

© oo N o g B~ w b PE

Extrémement agréable.

Echantillon 120 230 340

Note




Résumé
Le présent travail a pour objectif 1’étude de 1’impact d’incorporation de I’huile d’olive

a deux concentrations sur la qualité physico chimique et microbiologique de la mayonnaise
Fleurial. L’huile B posséde une stabilité oxydative élevée et une richesse en composés
phénolique ainsi que D’activité antioxydante performante, elle sélectionner parmi les trois
¢chantillons pour I’utiliser dans la formulation des mayonnaises. Sa teneur en polyphénols de
est de 557 mg/kg tandis que la teneur en pigment est relativement faible est de 1,98 mg/Kg
pour la chlorophylle et 3,5 mg/kg pour le caroténoide. 11 est riche en alpha tocophérols avec
des taux de 154,36 mg kg™. Pendant le teste se vieillissement la Mayonnaise 4% d’huile
d’olive est resté stable avec une valeur de 3,4 méq d’O,/Kg contrairement et la valeur d’indice
de peroxyde des deux mayonnaises standard et enrichi avec 1% d’huila d’olive a présenté une
variation comprise de 3 a 15 méq d’O,/Kg. Concernant 1’analyse sensorielle, d’une maniére
globale la mayonnaise enrichie en huile d’olive a 4% est plus préféré par les sujets que la

mayonnaise de commerce locale en faveur de ses propriétés organoleptiques.

Mots clés : Huile d'olive extra vierge, composés phénoliques, acides gras, tocophérols, activité

antioxydante, activité antibactérienne, stabilité, mayonnaise.

Summary

The present work aims to study the impact of incorporating olive oil at two concentrations on
the physicochemical and microbiological quality of Fleurial mayonnaise. Oil B has a high
oxidative stability and richness in phenolic compounds as well as the powerful antioxidant
activity; it is selected among the three samples for use in the formulation of mayonnaises. Its
polyphenol content is 557 mg/kg while the pigment content is relatively low: 1.98 mg/kg for
chlorophyll and 3.5 mg/kg for carotenoid. It is rich in alpha tocopherols with levels of 154.36
mg kg™*. During the aging test, the 4% olive oil mayonnaise remained stable with a value of
3.4 meq of O2/Kg unlike and the peroxide index value of the two standard mayonnaises and
enriched with 1% of The olive oil presented a variation ranging from 3 to 15 meq of O2/Kg.
Concerning the sensory analysis, globally the mayonnaise enriched with 4% olive oil is more
preferred by the subjects than the local commercial mayonnaise in favor of its organoleptic

properties.

Keywords: Extra virgin olive oil, phenolic compounds, fatty acids, tocopherols, antioxidant

activity, antibacterial activity, stability, mayonnaise.
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