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Introduction

Introduction

Jusqu’a ce jour, I’huile d’olive est un aliment délicieux et fondamental dans la cuisine
des populations du bassin méditerranéen. Elle joue un r6le prédominant dans le domaine des
produits de terroir et a acquis une place essentielle dans la recherche sur ses propriétés
médicinales et cosmétiques. L’huile d’olive est I’une des huiles végétales les plus anciennes et

la seule qui peut étre consommeée sous sa forme brute sans traitement préalable.

La qualité de I’huile d’olive dépend de plusieurs facteurs tels que la maturation, la
méthode d’extraction, le type de sol, les conditions climatiques, les variétés et les conditions
du stockage. L’évaluation de la qualité de 1’huile d’olive est liée a une série importante de
parameétres physico-chimiques. L'une des principales causes de perte de la qualité de I'huile
d'olive est I'oxydation. Parmi les facteurs technologiques qui influencent la composition et la
stabilité & I'oxydation des huiles d'olive, la méthode d'extraction et les conditions de stockage.
L'oxydation provoque une accumulation progressive des molécules sans odeur, telles que les
hydroperoxydes et produits secondaires. Les hydroperoxydes sont les principaux produits
d'autoxydation. Leur décomposition conduit a la formation d'une large gamme de composés
carbonylés, d'hydrocarbures, furanes et autres produits, donnant lieu a une odeur de rance et
des godats [1].

Le sésame a été utilisé sous forme d'huile grace a son excellente stabilité, aussi bien
pour la préparation d’aliments que de produits de beauté. Elle occupe une place tres
importante dans 1’alimentation des populations asiatiques, outre les composants classiquement
rencontrés dans la fraction insaponifiable des huiles végétales, stérols, et tocophérols, 1’huile
de sésame contient deux puissants antioxydants naturels, la sésamine et la sésamoline. L'huile
de sésame a une saveur tres agréable et caractérisée par une stabilité oxydative remarquable

par rapport a certaines huiles végétales [2].

La stabilit¢ a 1’oxydation des huiles alimentaires peut étre améliorée en addition
d'antioxydants et modification de la composition en acides gras. L’incorporation
d’antioxydants est efficace et utile pour retarder I'oxydation des lipides. Cependant les
antioxydants synthétiques qui sont couramment utilisés dans I'industrie alimentaire tels que
I'nydroxytoluene butylé (BHT), hydroxyanisole butyle (BHA), hydroguinone tertiaire
butylique (TBHQ) et le gallate de propyle peuvent avoir des effets toxiques. Par conséquent,
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les consommateurs préferent les aliments les moins transformés et évitent les conservateurs
synthétiques [1].

Les propriétés oxydatives des huiles alimentaires peuvent étre modifiées par
hydrogénation, interestérification, modification génétique et enrichissement par différentes
huiles [3] et c’est dans ce contexte que notre étude s’inscrit. Elle a pour objectif | étude de

I’enrichissement de 1’huile d’olive par I’huile de sésame.

Pour cela, notre travail a été réparti comme suit :
v' Une premiere partie : aborde une Synthése bibliographique qui donne des
approches et généralités sur I’huile d’olive et I’huile de sésame.
v' Une deuxiéme partie: illustre les modes opératoires réalisés pour la
détermination des caractéristiques physico-chimiques des huiles étudiées et

présente les résultats expérimentaux obtenus ainsi que leur discutions.

Enfin, nous terminerons cette étude par une conclusion et quelques perspectives.
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|.1.Introduction

L’huile d’olive est un ¢élément clé du régime méditerranéen. Trés présente dans
I’alimentation des pays méditerranéens et préconisée par de nombreux diététiciens, elle a
acquis une place essentielle dans la recherche sur ses propriétés médicinales et cosmeétiques.
Elle est I’'une des huiles végétales les plus anciennes et la seule qui peut étre consommee 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 des huiles de haute qualité [4].

1.2.Définition

L’huile d’olive est le produit méditerranéen par excellence. Elle est la principale
source de matiéres grasses qui sont bien connues pour leurs effets bénéfiques sur la santé
humaine.

Elle ne peut étre obtenue qu’a partir du fruit de I’olivier (Olea europaea) et
uniquement par utilisation de procédés physiques. L’absence d’étape de raffinage permet a
I’huile d’olive de conserver tous ses antioxydants car ils ne vont pas étre ¢liminés lors de ce

procédé [5].

Figure 1 : L'olivier [5].
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|.3.Production de ’huile d’olive :

Les chiffres de la campagne oléicole 2017/2018 indiquent une augmentation de la
production d’huile d’olive par rapport a la derniére campagne. Selon les données présentées
par les pays en novembre 2017, la production mondiale atteindrait 2 900 000 tonnes (t). Ces
chiffres sont encore provisoires et sujets a de nouvelles mises a jour. Comme toujours, la
production européenne arrive en téte avec 1’Espagne, 1’Italie, la Grece et le Portugal, dont la
production atteindrait environ 1 800 000 t. L’Algérie, 1’ Argentine, la Jordanie, le Maroc, la
Palestine, la Tunisie et la Turquie enregistreraient quant a eux une production de plus de 800
000 tonnes d’huile d’olive. Les pays non membres, comme la Syrie, 1’ Australie et le Chili,
produiraient conjointement 177 000 t d’huile d’olive. Le principal importateur d’huile d’olive

reste les Etats-Unis, avec 37 % du marché mondial, suivi de I’Union européenne (16 %) [3].

1.4.Classification de I’huile d’olive :
1.4.1.L’huile d’olive vierge :

L’huile d’olive vierge est 1’huile obtenue du fruit de I’olivier uniquement par des
procédés mécaniques ou d’autres procédés physiques dans des conditions, particulieérement
thermiques, qui n’entrainent pas d’altération de 1’huile et n’ayant subi aucun traitement autre
que le lavage, la décantation, la centrifugation et la filtration [7].

Selon le Conseil Oléicole International [8] cette famille des huiles vierges comporte

les huiles suivantes :

1.4.1.1.1.’huile d’olive vierge extra :

C’est une huile dont I’acidité libre exprimée en acide oléique est au maximum de 0,8g

pour 100 g.

1.4.1.2.1.°huile d’olive vierge :

C’est une huile dont I’acidité libre exprimee en acide oléique est au maximum de 29

pour 100g.

1.4.1.3.L’huile d’olive vierge courante :

il s’agit d’huile d’olive vierge dont I’acidité libre exprimée en acide oléique est au

maximum de 3,3g pour 100 g.
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1.4.1.4.1.’huile d’olive vierge lampante (non propre a la consommation en
I’état) :

Si I’acidité libre de I’huile d’olive exprimée en acide ol€ique est supérieure a 3,3
grammes pour 100 grammes, elle est désignée comme huile d’olive vierge lampante. Elle est
destinee au raffinage en vue de son utilisation pour la consommation humaine ou destinée a

des usages techniques.

1.4.2.1.°’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 glycéridique initiale. Son

acidité libre exprimée en acide oléique est au maximum de 0,3g pour 100g.

1.5.Composition chimique de I’huile d’olive

1.5.1.Fractions saponifiables

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

glycérides et les phospholipides [9].

1.5.1.1.Les triglycérides

Ce sont des esters d’acides gras et du glycérol. Les glycérides constituent le principal
composant d’huile d’olive, le triglycéride majoritaire d’huile d’olive est la trioléine (OOO)
[10].

Tableau 1 : Composition en triglycérides de 1’huile d’olive [11].

Nature | Les glycérides (%)

000 | 40-59 O : Acide oléique
POO | 12-20 P : Acide palmitique
OOL | 12.5-20 L : Acide linoléique
POL |55-7 S : Acide stearique
SO0 | 3-7
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1.5.1.2. Les acides gras
Les acides gras présents dans I’huile d’olive sont : 1’acide palmitique, palmitoléique,
stéarique, oléique, linoléique, linolénique et myristique. Les heptadécanoiques et

ecosanoiques se trouvent en quantités infimes [12].

Tableau 2 : Composition en acide gras par chromatographie en phase gazeuse [8].

Acides gras Symboles | Norme en %(codex alimentaires)
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 | C17 :1 <0,3

Acide stéarique C18:0 0,5-5
Acide oléique C18:1n-9 | 55-83
Acide linoléique C18:2n-6 | 2,5-21

Acide a-linolénique C18:3n-3 | <1

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 liaisons la position de
la double liaison en partant du méthyle terminal.

1.5.2.Fractions insaponifiables

Les composants mineurs, représentent environ 2 % du poids total de I’huile d’olive, plus
de 230 composés chimiques, tels que les alcools aliphatiques et triterpéniques, les stérols, les
hydrocarbures, les composeés volatils et les polyphénols sont identifiés [13].Néanmoins, ¢’est
la présence de composés phénoliques et d’autres antioxydants particuliers qui conférent a
I’huile d’olive une haute stabilité contre 1I’oxydation avec une couleur et une saveur unique la
distinguant des autres huiles. Les principaux antioxydants de 1’huile d’olive sont les

tocophérols, les carotenes et les composes phénoliques, y compris, les phénols lipophiles et

6
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hydrophiles [14]. Les principaux constituants de la fraction insaponifiable de 1’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
antioxygene. lls se présentent sous différentes formes (a, B, y et 8) (Figure 1.2) qui se
distinguent entre elles par le nombre et la position des groupements méthyles fixés sur le

noyau [15].

La teneur totale en tocophérols dans les huiles d’olive est trés variable puisqu’elle a été
reportée dans une gamme allant de quelques mg a 450 mg/kg d’huile. L’alpha-tocophérol
représente a lui seul 90% de la totalité des tocophérols, mais on trouve également un peu de

beta et gamma tocophérols, alors que le delta tocophérol n’est présent qu’a 1’état de traces [5].

Ry | Ry | Ry
o-Tocophérol | CH; | CH; | CH;
p-Tocopherol | CH; | H | CH;
y-Tocophérol | H | CHz| CHs
0-Tocophérol | H | H | CH;:

CH CH CHy

Chy

Figure 2 : Structure des tocophérols [12].

1.5.2.2. Les hydrocarbures

Deux hydrocarbures sont présents en quantités importantes dans 1’huile d’olive, le
squaléne et le R-carotene. Le squaléne (2,6,10,15,19,23 hexaméthyl-2-,6,10,14,18,22
tétracosahexane) est le métabolite précédant la formation du noyau des stérols. Sa présence
est considérée comme partiellement responsable des effets bénéfiques de 1’huile d’olive sur la

santé et de son action chimio-préventive contre certains cancers [16-17].
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1.5.2.3. Les stérols

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

jusqu’a 90-95% du total des stérols, et qui a une action anticarcinogéne [18].

1.5.2.4. Les composés phénoliques

La fraction phénolique de I’huile d’olive est constituée d’un mélange hétérogene de
composés. Chacun affecte les propriétés chimiques et a une influence particuliére sur la

qualité, la saveur, la couleur et le gout de 1’huile [19].

La classe des phénols regroupe toute une gamme de substances diverses, dont des
composés phénoliques simples comme l'acide vanillique, l'acide gallique, I'acide caféique, le
tyrosol et I'nydroxytyrosol. Par ailleurs, I'nuile d'olive contient des sécoiridoides comme
I'oleuropéine et le ligstroside, ou des molécules plus complexes comme des lignanes et des

flavonoides comme I'apigénine ou la lutéoline [20].

OH o
OCH

H

COOH EooH

Acide Vanillique Acide Caféique

Figure 3 : Structure de deux acides phénoliques : 1’acide vanillique et ’acide caféique [5].
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OH OH
OH

/

\

OH HO

Tyrosol Hydroxytyrosol

Figure 4 : Structure de deux alcools phénoliques : I’hydroxytyrosol et le tyrosol [5].

OH

Oleuropéine Ligstroside

Figure 5 : structure de I’Oleuropéine et Ligstroside [5].
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H
HO -
H O H

Apigenine Luteoline

Figure 6: structure de I’ Apigenine et la Lutéoline [21].

1.5.2.5) Les pigments :

La couleur vert-jaunatre a 1’or de 1’huile d’olive est due essentiellement a la présence

des chlorophylles, les caroténoides et la phéophytine dans le fruit [22].

a) Les chlorophylles :

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

degré de maturité du fruit, du processus d'extraction et des conditions de stockage [23].

b) Les caroténoides :

Les caroténoides sont des tétraterpenes qui possedent une activité antioxydante [24-25].
Ils sont connus comme inhibiteurs de la photooxydation en désactivant 1’oxygene singulet

induit par les pigments chlorophylliens [26-27].

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

La qualité¢ de I’huile d’olive est définie comme étant 1’ensemble des caractéristiques
chimiques et physiques, permettant de la classer en différentes catégories conformément aux

définitions de la norme commerciale adoptée par le conseil oléicole international (Tableau 3).
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Tableau 3 : Caractéristiques physico-chimiques de 1’huile d’olive [28].

Caractéristiques Valeurs

physico-chimiques

Densité relative 0,910-0,916

Indice de réfraction 1,467 - 4705

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

Indice d’iode 75 - 94 (Wijs)

Acidité 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 (a 232 nm)

1.7. L’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 I’acide oléique et I’apport d’huile dans la
prévention des maladies, de plus, I’huile d’olive tire son intérét au plan nutritionnel, de sa
composition en acides gras essentiels, et de ses composants mineurs, (Vitamine E...).
Néanmoins, tous les effets bénéfiques de la consommation d’huile d’olive ne sont pas dus a
I’acide oléique, et ils ne sont pas tous liés au métabolisme des graisses et au cceur. D’autres
composants secondaires de I’huile d’olive ont des effets bénéfiques sur la santé:
Les tocophérols, comme la Vitamine E, sont des antitoxines qui jouent un réle important dans
la réduction du risque cardiovasculaire. Les phénoles, ont un effet inhibiteur sur un enzyme
impliqué dans le développement du cancer, ils sont également anti-inflammatoires. Les

composés aromatiques donnent a I’huile d’olive des effets antimicrobiens [29].

1.8. Procédure d’enrichissement d’huile d’olive :
Il existe différentes procédures d’enrichissement d’huile d’olive et on peut distinguer :
- Infusion
- Enrichissement par extraction
-Co-traitement

-Enrichissement assistée par ultrasons.
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1.8.1) Infusion :

Egalement connue sous le nom de macération et d'extraction solide- liquide, et qui
consiste a faire dissoudre la matiere végetale solide dans la phase huileuse. Ce type
d’enrichissement requiert beaucoup du temps pour permettre I'extraction des composés
d’intérét, a la fois saveurs et / ou bioactifs dans la phase huileuse dépendamment de la

solubilité de chaque composé [30].

1.8.2) Extraction et enrichissement :

Le protocole d'enrichissement des huiles comestibles par extraction implique deux
étapes principales : l'extraction des composes cibles a partir de la matiére premiére, par
exemple les herbes ou feuilles d'olivier. Ensuite, I'enrichissement de I'huile avec I'extrait
obtenu [31].Ce type de procédure nécessite la dissolution de I’extrait dans un solvant

généralement 1’éthanol avant son incorporation dans I’huile.

1.8.3) Co-traitement :

Consiste a l'addition d'herbes ou d'autres matieres vegétales a la pate d'olive avant

I’étape de malaxage ; et cela peut étre favorisé par l'utilisation des ultrasons avant le malaxage
de la pate d’olive [32].

1.8.4) Enrichissement assistée par ultrasons :

L'application de micro-ondes et plus fréquemment des ultrasons a la diffusion des
composés fonctionnels dans I’huile d’olive en raison de I’effet mécanique de la cavitation,
accélere I’extraction de composés aromatiques ou bioactifs dans 1’huile d’olive. Le temps de
traitement est donc réduit avec un rendement meilleur [33-34]. Ces dernieres années
différentes études utilisent 1’huile d’olive comme un solvant d’extraction des substances
d’intérét a partir de différents matrices végétales et cette extraction est favorisée et accélérée

par 1’application des ultrasons [35-37].
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I11.1.Graines de sésame

Figure 7 : Les graines de sésame[38].

Les graines de sésame sont de petites graines noires, brunes ou blanchatres selon les
especes. Elles sont issues d’une plante oléagineuse originaire de I’Inde et de I’Afrique de
I’est. Les graines de sésame sont consommées depuis la nuit des temps en Asie, en Afrique et
au Moyen-Orient.

On en tire aussi une huile a la saveur tres prononcée surtout la version de sésame
grillé. Les graines de sésame et leur huile font partie de nombreuses traditions culinaires.
Saison : les graines de sésame sont disponibles en tout temps dans les supermarchés et les

épiceries spécialisées.

Le sésame (Sesamum indicum) est une plante de la famille des Pédaliacées et un

produit agricole largement cultivé pour ses grains [38].

Figure 8 : Plante de sésame [38].
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Sésame (indicum Sesamum L., Pedaliaceae) est aussi appelé la récolte orpheline.
Cependant la demande mondiale pour ses graines augmente de fagon intéressante de nos
jours, a cause de sa bonne huile de la qualite (50%), protéine (25%) et pour contenu
d'antioxydants 3,11,33[39].

11.1.2.0rigine et botanique

Le sésame serait originaire d'Afrique, d'ou il aurait gagné I'Inde, via la Perse. Il aurait
été introduit en Amérique par les esclaves noirs. Les données archéologiques confirment que
la culture du sésame en Egypte remonte entre -1300 a -1500 avant notre ére et apres dans la
vallée de I'Indus depuis 3600 ans avant J C.

Le Sésame (indicum Sesamum L.) est une des plus vieilles récoltes de I'huile et est

cultivé largement en Asie et Afrique [40]

11.1.3.Compositions chimiques des graines

La graine est réputée par sa valeur nutritionnelle trés élevée. Elle contient des
protéines riche en acides aminés soufrés (méthionine), des acides gras essentiels, des hydrates

de carbones, des vitamines et des sels minéraux [41].

Tableau 4 : Composition chimique globale des graines [42].

Constituants Composition(%o)
Humidite 6-7

Protéines 20-28

Huile 48-55

Sucres 14-16

Fibres 6-8

Minéraux 5-7

14



Chapitre |1

Généralités sur ’huile de sésame

Tableau 5 : Composition en acides aminés et acides gras de la graine [43].

Composition chimique globale des graines de sésame en %

Acide aminé

Thréonine 3.1-37
Valine 3.9-4.6
Cystéine + méthionine 2.8-4.8
Isoleucine 4.0-4.2
Phénylalanine+tyrosine 6.4-9.6
Histidine 2.7
Tryptophan 1.3-1.5
Lysine 2.6-2.7
Argenine 12.0
Acide gras (%)

Acide palmitique (16 :0) 11.7
Acide stéarique (18 :0) 05.2
Acide oléique (18 :1) 41.4
Acide linoléique (18 :2) 394
Acide linolénique (18 :3) 00.4
Acide arachidique(20 :0) 00.4
Acide behenique (22 :0) 00.6

11.1.4.Utilisation et intérét nutritionnels

Etant l'une des plus anciennes cultures oléagineuses dans le monde, le sésame fait

aujourd’hui 1’objet de diverses utilisations. Il est utilis¢ 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 cuisson, les graines sous formes de petits pains, croustilles de

cracker de gateaux, de soupe, d’épices, dans la confiture et dans la production de pétrole.

Elles entrent également dans la production de la pate (tehineh) et dans des formulations

alimentaires tel que Halaweh (tehineh sucre) [44].
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11.2.Lhuile de sésame

L’huile du Sésame est considérée comme une des huiles végétales les plus précieuses.
Elle se caractérise par sa stabilité élevée a 1’oxydation due a la présence de substances
antioxydantes endogénes (qu’on ne trouve pas dans d’autres huiles comestibles) telle que la
sésamine le seésamole et la sésamoline, un fait qui peut contribuer a sa réputation comme une
huile de haute qualité.
L’huile de sésame est utilisée dans la prévention des maladies cardiovasculaires car elle
protége le foie, réduit le cholestérol et joue le role d’antidépresseur [42].
L'huile est utilisée dans I’alimentation humaine pour la friture et 1’assaisonnement et

également sous forme hydrogénée dans les margarines [45].

11.2.1.Composition chimique de I’huile de sésame

11.2.1.1.Acides gras

L’huile de sésame est riche en acides gras polyinsaturés, nutriments ferreux,

magnésium, manganeése, cuivre et calcium et contient des vitamines B1 et E.

La composition d'huile du sésame consiste en principalement quatre acides gras (palmitique-
C16:0, stéarique-C18:0, oléique-C18:1 et linoléique-C18:2), pendant que les autres acides

gras paraissent dans les mémes petites quantités [39].

11.2.1.2.Insaponifiable :

La teneur en insaponifiable est assez élevée de 1 a 1,5%.

L’insaponifiable contient une classe de produits spécifique au sésame : la sésamine
(moyenne de 360mg/100g de CG) et la sésamoline (moyenne de 270mg/100g de CG) qui
conduit a la formation de sésamol et de sésaminol au cours du raffinage ou de
I’hydrogénation; le sésamol disparait sensiblement au cours de la désodorisation, le sésaminol

étant moins affecté par cette étape du raffinage [46].
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Tableau 6 : Composition de 1’insaponifiable de I’huile de sésame [47].

Insaponifiable : 1,09 a 1,5%

Teneur en stérol : (en mg/100g de CG) 593-636
Composition des stérols (en %des stérols totaux) :
Cholesterol <0,5

Brassicastérol <0,1

Campestérol 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

I1.2.2.Caractérisation physico chimique de I’huile de sésame

Le tableau N°7 rassemble les principaux indices chimiques et constantes physiques de
I’huile. Certaines valeurs correspondent aux spécifications de la norme Codex (densité, indice

de réfraction, indices d’iode et de saponification) [47].

Tableau 7 : Principales constantes physiques et chimiques de 1’huile de sésame [47].

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 » (g d’i0ode/100g de CQ) 104-120
Indice de saponification « Is » (mg KOH/g CG) | 187-195
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11.2.3.R0le des antioxydants de I’huile de sésame

Les études ont mené a I’identification de plusieurs métabolites actifs comme les
tocophérols, les composés phénoliques, autres composeés tels que le thiazole, les pyrroles, les
cétones, les aldéhydes les acides phénoliques, les phytostérols (beta-sitostérol, le stigmastérol,
le Campesterol, le sigmasterol-3-O-p-D-glucoside), le verbascoside, la rhamnetine, le
Kaempférol-3-O-B-D-glucuronide et 1’acide férulique.

La sésamine et la sésamoline (figure 10) ont des propriétés pharmacologiques trés
importantes : activité antioxydante, antibactérienne et antiproliférative, hypocholesterimiante,
effet anti-hypertensive et neuroprotecteur. On a démontré que la consommation de quantités
modérées d’huile de sésame augmente significativement le taux de Y-tocophérol sanguin, ce
dernier est reconnu pour étre efficace contre la prolifération de cellules cancéreuses dans la

prostate et le sein.
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Figure 9 : Structure de quelques antioxydants identifiés dans I’huile de sésame [28].

Le sésamole qui est un dérivé phénolique avec un groupement méthylenedioxyde, est
reconnu d’étre un antioxydant puissant. Il est treés efficace dans le traitement des blessures et

plaies chez des rats albinos [28].
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Notre étude a pour objectif de déterminer les caracteres physico- chimiques de I’huile
d’olive enrichie par I’huile de sésame a différentes concentrations (indiquées dans le tableau

8) et stocké pendant 28 jours, pour voir I’effet de la concentration et I’effet du temps.

Tableau 8: Les différentes concentrations de I’huile d’olive et I’huile de sésame, et le temps

de stockage.

Huile d’olive (%) Huile de sesame (%) | Temps de stockage (J)
100 0 0
100 0 28
90 10 0
90 10 28
85 15 0
85 15 28
80 20 0
80 20 28
75 25 0
75 25 28
0 100 0
0 100 28

I11.1.Matériel et produits chimiques utilisés

111.1.1.Matériel végétal

L’huile d’olive utilisé dans cette étude provient de la région d’Akbou, elle est extraite
par des systemes de presse et de centrifugation, et dont les olives n’ont subi aucun traitement
autre que les operations de lavage, de broyage, de décantation, de centrifugation et de
filtration.

L’huile de sésame utilisé pour 1’enrichissement est achetée du commerce local, elle est

importée par les herboristes de la ville d’Akbou d’Egypte.
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111.1.2.Produits chimiques utilisés

Nous donnons dans le tableau 10 quelques caractéristiques des produits chimiques

utilisés.

Tableau 9 : Produits chimiques utilisés

Produit Formule Masse molaire | Pureté(%o) Marque
chimique chimique (g /mol)
Hydroxyde de KOH 56.11 - BIOCHEM
potassium
Acide HCI 36.46 36.5-38 FLUKA
chlorhydrique
Ethanol C2HsOH 46 ,07 89,8 SIGMA-
ALDRICH
Phénolphtaléine C20H1404 318.32 - BIOCHEM
Chloroforme CHCl3 119,38 99-99,4 Riedel-de haen
C2H40: 60,05 99-100 SIGMA-
Acide acétique ALDRICH
lodure de Kl 166,00 99-100,5 SIGMA
potassium ALDRICH
Amidon (CeH100s) n Sin=1M=162 |- BIOCHEM
Thiosulfate de Na2S203 248.17 100 VWR
sodium CHEMICALS
Hexane CeHuia 86.18 - BIOCHEM
Réactif de Wijs ICI 162.35 - BIOCHEM
CeH12 84.16 99.8 SIGMA-
Cyclohexane ALDRICH
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I11.2.Analyses physico-chimiques
111.2.1.Analyses physiques
111.2.1.1.Densité

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

volume égal d’eau distillée a la méme température [48].

v" Principe
A I’aide d’une balance analytique, on effectue des pesées successives de volume égal

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

v' Mode opératoire

-Peser le pycnométre propre et sec vide (mo).
-Déterminer la masse du pycnométre rempli d’eau distillée (ma).
-Vider et sécher le pycnometre.

-Déterminer la masse du pycnomeétre contenant I’huile (mz).

v Méthode de calcul
La densité relative est donnée par la formule (1) [49].
d= (m2-mo)/ (M1-mMo) (1)
Ou:
Mo : Masse (g) de pycnometre vide.

M1 : Masse (g) de pycnometre remplir d’eau.
M2 : Masse (g) de pycnométre remplir d’huile.

111.2.1.2.Indice de réfraction

v Définition
L’indice de réfraction d’une substance, est le rapport entre les vitesses de lumiere dans

le vide et dans la substance. C’est également le rapport du sinus de 1’angle d’incidence
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au sinus de I’angle de réfraction. Un rayon parcourant consécutivement deux milieux
de densités optiques différentes, subit a leur interface une déviation, il est réfracté

(voir la figure ci-dessous) [49].

v" Principe
A T’aide d’un réfractomeétre, on mesure directement 1’angle de réfraction que 1’on

observe a la limite de réfraction totale ; 1’huile étant maintenue dans des conditions

d’iso tropisme et de transparence.

v" Mode opératoire

-Nettoyer la lame du réfractomeétre avec du papier Joseph.

-Etalonner I’appareil avec ’eau distillée dont 1’indice de réfraction est égale a 1.33 a
20°C.

-Déposer quelques gouttes d’huile sur la lame a 1’aide d’une pipette Pasteur.

-Régler le cercle de chambre sombre et claire dans la moitié et effectuer la lecture des

résultats en tenant compte de la température.

v' Méthode de calcul
L’indice de réfraction est calculé selon la formule (2): [49]
na?°= ngt +0.00035 (t-20) (2)
Ou:
Na?° : Indice de réfraction a la température 20°C.
Nat : Valeur de lecture & la température t & laquelle & été effectuée la détermination.

{ . Température a laquelle a été effectuée la lecture.

22



Chapitre 111 Matériels et méthodes

Figure 10 : Réfractometre.

111.2.2.Analyses chimiques
111.2.2.1.Indice d’acide

v' Déefinition
C’est la masse en mg de KOH nécessaire pour la neutralisation des acides libres
contenus dans 1g d’huile. La teneur en acides libres des corps gras augmente avec le

temps, l'indice d'acide permet donc de juger de leur état de détérioration [50].

RCOOH + OH—— RCOO" + H:0 3)

v" Principe
Le principe repose sur la neutralisation des acides libres a 1’aide d’une solution

alcoolique d’hydroxyde de potassium titrée en présence de phénolphtaléine.

v" Mode opératoire
-Peser dans un erlenmeyer 1 g d’huile.
-Ajouter 75 ml d’éthanol et quelques gouttes d’indicateur coloré (phénolphtaléine)
-Titrer en agitant avec une solution d’hydroxyde de potassium a 0.5 N jusqu’a
I’obtention d’une couleur rose persistante.

-A la fin du titrage, lire le volume de solution éthanolique de KOH ajouté.
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v' Méthode de calcule
L’indice d’acide est calculé selon la formule [49].

A= (56.1xVxN)/P (mg de KOH /1 g d’huile) (4)

Ou:

56.1 : Masse molaire, exprimée en g/mole, d’hydroxyde de potassium.
V : Volume en ml d’hydroxyde de potassium (0.1N) nécessaire au titrage.
N : Normalité de la solution de potassium (0.5N).

P : Masse (g) de la prise d’essai.
111.2.2.2.Indice de saponification

v' Définition
L’indice de saponification est la masse en milligrammes d’hydroxyde de potassium
nécessaire pour neutraliser les acides gras libres et saponifier les triglycérides existants

dans 1g de substance.

v Principe
Il s’agit de traiter 1’ester par de la potasse suffisamment concentrée et chaude en
présence d’un indicateur coloré, ce qui régénére suivant une réaction totale de I’alcool et

le sel de potassium de I’acide en donnant naissance a 1’ ester.

v Mode opératoire

-Peser 1 gramme d’huile dans un ballon puis ajouter 25 ml de KOH a 0.5N ainsi
quelques grains de pierre ponce. Le tout est mis dans un chauffe ballon muni d’un
réfrigérant.

-Maintenir 1’ébullition pendant 45 a 60 minutes. Apres refroidissement, ajouter 2 & 3
gouttes de phénolphtaléine.

-Titrer par une solution d’acide chlorhydrique (HCI a 0.5N) jusqu’a la disparition de la
couleur rose et la réapparition de la couleur initiale du mélange. Noter le volume de HCI
utilisé.

-Faire un essai a blanc dans les mémes conditions opératoires.
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v Méthode de calcul :
L’indice de saponification est calculé selon la formule [49].
Is= [(Vo-V) x56.1xN]/P (mg de KOH/ 1g d’huile) (5)
Ou:
Vo: Volume en ml de HCI utilisé pour ’essai a blanc.
V : Volume en ml de HCI utilisé pour ’échantillon & analyser.
P : Prise d’essai en grammes.

N : Normalité de la solution d’HCI.

56.1: Masse molaire exprimée (g/mole) d’hydroxyde de potassium.

111.2.2.3.Indice d’ester

v' Définition

L’indice d’ester est la masse en milligramme de potasse nécessaire a la saponification
des esters contenus dans un gramme de corps gras.

L’indice d’ester n’est pas mesurable mais calculé a partir de I’indice d’acide (IA) et

I’indice de saponification (IS) [51].

v Méthode de calcule
L’indice d’ester est donné par la formule suivante :

IE=IS—IA (6)
IS : Indice de saponification.

A : Indice d’acide.

111.2.2.4.Indice de peroxyde
v Définition :

L’indice de peroxyde (IP), est la masse en microgrammes d’oxygene actif pour un
gramme de matiere grasse [52]. Il permet d’apprécier le degré d’oxydation d’une huile.

Il permet de suivre son état de conservation ou état d’avancement de 1’oxydation [53].
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v Principe :
Le principe repose sur le traitement de 1’huile en solution dans de I’acide acétique et du
Chloroforme par une solution d’iodure de potassium.

Il s’agit de titrer I’iode libéré par une solution titrée de thiosulfate de sodium.

v Mode opératoire :

-Dans un arlenmeyer, peser 1 gamme d’huile.

-Ajouter 10 ml du chloroforme, dissoudre rapidement la prise d’essai en agitant.
-Ajouter 15 ml d’acide acétique puis 1 ml de solution d’iodure de potassium
(KI).Boucher rapidement I’erlenmeyer, I’agiter pendant 1 min et le laisser pendant 5
min a I’abri de la lumiére a une température comprise entre 15 et 25°C.

-Ajouter 75 ml d’eau distillée.

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

-Effectuer simultanément un essai a blanc.

v' Méthode de calcul :

L’indice de peroxyde est calculé a 1’aide de la formule:

Irp = [(V-Vo) xNx1000]/P (méq d’02/1 kg MG) (7)
Ou:
Vo : Volume de thiosulfate de sodium (ml) nécessaire pour ’essai de blanc.
V : Volume de thiosulfate de sodium (ml) nécessaire pour la détermination.

N : Normalité de thiosulfate de sodium (éqg/ ).

P : Masse de prise d’essai
111.2.2.5.Indice d’iode
v' Définition :
Ce parameétre permet la mesure du degré d’insaturation d’une matiére grasse en

Déterminant le nombre d’iode en gramme qui ce fixe sur les doubles liaisons présentes

dans 100g de lipides. Il est déterminé a 1’aide du réactif de Wijs et avec titration avec
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une solution de thiosulfate de sodium en présence d’amidon comme indicateur coloré
[54].

v Principe :
Les composés présentant une ou plusieurs doubles liaisons sont susceptibles d’entrer en

jeu dans une réaction d’addition avec le di iode selon 1’équation :

R-CH=CH-R’ + I, > R-(‘:H-TH-R’ (8)
|

|
Comme le di iode se fixe trop lentement sur les doubles liaisons, on emploie du

monochlorure d’iode ICI en solution dans de 1’acide acétique (réactif de Wijs).

R-CH=CH-R’ +I-ClI » R-ICH-CHCI-R’ 9)

Apres réaction complete, on ajoute un exces d’une solution d’iodure de potassium KI.

L’excés de réactif de Wijs transforme les ions iodure I en di iode 12 selon la réaction:

I-Cl+KI— 41, + KClI (10)

Le di iode est dosé avec une solution titrée en ion thiosulfate S>03%". La réaction entre

I’iode en exceés et le thiosulfate de sodium est donnée ci-dessous :

I2 + 25,03 » 21 + S406> (11)

Pour mieux repérer 1’équivalence, on verse quelques gouttes d’empois d’amidon qui
colorent la solution en bleu foncé (présence de di iode). En fin de réaction, les déchets

de réactifs de Wijs sont détruits par ajout d’eau selon la réaction :

I-Cl + 2H,0 ———— HIO + H3O+ +CI™ (12)
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v" Mode opératoire :
- Dans un erlenmeyer de 500 ml, on place 1g d’huile.
-Ajouter ensuite 25 ml de cyclohexane et 10 ml de réactif de WIJS.
-Agiter I’erlenmeyer apres 1’avoir bien bouché, I’envelopper avec du papier noir et
-laisser a I’abri de la lumiére pendant 1 heure.
-Additionner ensuite 20 ml de solution saturée d’iodure de potassium Kl et 150 ml
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.

v" Méthode de calcule :

L’indice d’iode est donné par la formule établie ci-dessous [49] :

I=[(Vo-V).126.9.N]/P (12/100 g d’huile) (13)

Vo: Volume (en ml) de NazS;03 (0,1 N) nécessaire pour titrer 1’essai a blanc.
V :Volume (en ml) de Na2S203 (0,1 N) nécessaire pour titrer 1’échantillon.

P . Prise d’essai (g) de 1’échantillon.

N : Normalité de la solution de Na2S203 (0,1 N).

126.9 : La masse molaire de I’iode ( g/mol)

I11.3.Les analyses spectroscopiques
111.3.1.Spectrophotométrie UV-Visible

v' Définition
La spectrophotométrie UV-visible est une technique analytique fondée sur 1’étude du
Changement de I’intensité de la lumiére traversant une solution colorée, dans un
domaine d’application comprise entre 200 et 800 nm,
L'examen spectrophotométrique dans I’UV peut fournir des indications sur la qualité
d'une matiere grasse et sur son état de conservation. Les absorptions aux longueurs
d'onde prévues dans la méthode sont dues a la présence de systemes diéniques et
trieniques conjugués [55].
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v" Principe
Le spectrophotomeétre est un appareil permettant de mesurer 1’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 contenant la solution a étudier. Les
molécules de la solution absorbent plus ou moins le rayon lumineux, on definit alors

’absorbance pour cette longueur d’onde [56].

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

d’un spectrophotométre a des longueurs d’onde de 232 et 270 nm.

111.3.2.Spectroscopie Infrarouge a Transformée de Fourier

v' Définition
La spectroscopie infrarouge est une méthode d’analyse prisée, et couramment utilisée
par les chimistes, elle permet de déterminer les groupements fonctionnels. Dans cette
méthode, une molécule est composée d’atomes reliés entre eux par des liaisons
covalentes qui sont comparées a un ressort, lorsqu’un faisceau de lumiére atteint une
molécule, celle-ci absorbe cette radiation, 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 1’identification d’un produit inconnu, le suivi d’une

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

v 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 recoit un signal, il faut
que 1’échantillon soit en contact intime avec le cristal. A chaque réflexion, le faisceau
pénétre de quelques micrometres dans 1’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.
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Cette technique présente beaucoup d’avantages : Préparation minimale de

I’échantillon, nettoyage simple et rapide de 1’accessoire... [58].

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

notre échantillon sur le cristal et enregistré le spectre ainsi obtenu.
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Chapitre 1V Résultats et Discussion

Dans notre analyse, nous avons étudié I’enrichissement de 1’huile d’olive par 1’huile
de sésame en utilisant un procédé qui consiste a I’addition d’une huile.

Et pour ce faire, nous avons utilisé des techniques physico-chimiques et des techniques
spectrales. En premier licu, nous allons exposer les résultats relatifs a ’analyse physico-
chimique établie sur les mélanges d’huiles, ensuite les analyses spectrales.

IVV.1. Analyses physico-chimiques
IVV.1.1.Effet de la concentration (%)
IV.1.1.1. Analyses physiques
IV.1.1.1.1.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 parameétre a une température ambiante. Les résultats obtenus pour I’huile

d’olive ainsi I’huile enrichie a Josont rapportés dans la figure 11.
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Figure 11 : Variation de la densité des échantillons d’huiles en fonction de la
concentration HO/HS.

D’apres la courbe, la densité de 1’huile d’olive utilisée dans notre étude est de 0.920.
Cette valeur est Iégérement supérieure a celle fixé par la norme COI qui est de 0.910-0.916.

Cela est di probablement aux conditions de filtration et décantation. Concernant 1’huile de
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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.

L’allure de la courbe montre une diminution de densité de 100/0 a 80/20 puis une
augmentation de 80/20 & 0/100, ce qui nous permet de dire que 1’incorporation de I’huile de

sésame dans 1’huile d’olive a un effet sur la densité de ce dernier.
IV.1.1.1.2. Indice de réfraction

Ce parametre est principalement utilisé pour identifier une huile et pour vérifier sa
pureté, il est proportionnel au poids moléculaire des acides gras ainsi que leur degré
d’insaturation [56]. Les valeurs des indices de réfraction de I’huile d’olive ainsi 1’huile

enrichie sont représentées dans la figure 12.
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Figure 12 : Variation de I’indice de réfraction des échantillons d’huiles en fonction de la

concentration HO/HS.

L’indice de réfraction de I"huile d’olive utilisé dans notre étude est de 1.4710, cette

valeur est proche a celle établie par la norme CA qui est de 1,4667-1,4705.

Selon Codex, 1983, la norme de I’indice de réfraction de I’huile de sésame est
comprise entre 1,474-1,477, la valeur mesurée pour notre huile est de 1.471. Cette valeur se

trouve proche de la norme. D’aprés I’allure de la courbe, on remarque une légere
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augmentation de la valeur de I’indice de réfraction des mélanges au pourcentage de 90/10
jusqu’a 70/30 par rapport a celle de I'huile d’olive et I’huile de sésame, et cette 1égere

augmentation est dd a la similarité des indices de réfractions de ces deux huiles.

IV.1.1.2. Analyses chimiques
IV.1.1.2.1.Indice d’acide

L’indice d’acide qui mesure la quantité d’acides gras libres résultants des réactions
hydrolytiques des triglycérides est un critére de qualité permettant de rendre compte de 1’état
de conservation d’une huile. L’analyse de I’indice d’acide des échantillons a donné les

résultats illustrés sur la figure 13.
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Figure 13 : Variation de I’indice d’acide des échantillons d’huiles en fonction de la

concentration HO/HS.

La valeur de I’indice d’acide trouvée pour I’huile d’olive et I’huile de sésame étudiée
est de 8,41 (mg de KOH/1g d’huile) elle est supérieure a la norme fixée par COI et cela peut
étre attribuée a I’état de maturité avancé du fruit de 1’olivier et/ou stockage des olives jusqu’a
I’extraction, ce qui entraine la détérioration des fruits et par conséquent 1’augmentation en

acides gras libres.

D’apreés la figure 13, on constate qu’au départ que le pourcentage 90/5 n’a pas d’effet

sur I’indice d’acide, par la suite on observe une diminution au pourcentage 90/10 ce qui veut
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dire qu’il ya une réduction d’acides gras, donc la présence de I’huile de sésame a ce
pourcentage est bénéfique pour la stabilité¢ de I’huile d’olive. Au dela de ce pourcentage on

observe une nouvelle augmentation dd a la libération des acides gras.

IV.1.1.2.2.Indice de peroxyde

Cet indice est un bon indicateur de I’état de conservation d’un corps gras. Il mesure les
hydroperoxydes totaux qui sont les premiers produits d’oxydation [57]. L’analyse des

¢chantillons de I’indice de peroxyde a donné les résultats illustré dans la figure 14.
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Figure 14 : Variation de I’indice de peroxyde des échantillons d’huiles en fonction de la

concentration HO/HS.

L’indice de peroxyde mesuré pour 1’huile d’olive pure est de 17 méq de O2/1 kg d’huile,
cette valeur s’intégre dans I’intervalle établi par la norme COI (<20 méq d’O2/1 kg d’huile).
Pour I’indice de peroxyde de I’huile de sésame relevé lors de notre analyse et qui est de 4 méq
d’O2/1 kg d’huile, ce résultat correspond a la norme donnée par Codex, 2005 (10 méq d’O2/1
kg d’huile au max)

D’apres la courbe de la figure 14 nous constatons une variabilité des valeurs de 1’indice
de peroxyde. Une augmentation de 1’indice de peroxyde pour les pourcentages 90/5 et 80/20
alors que I’on observe une diminution de I’indice de peroxyde pour le pourcentage de 90/10.
Cette concentration se trouve bénéfique et nous permet de dire que notre huile modifiée est
stable.
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IVV.1.1.2.4. Indice de saponification

La connaissance de I’indice de saponification nous renseigne sur la longueur de la

chaine carbonée constituant [’huile.

L’indice de saponification est d’autant plus ¢élevé que la chaine carbonée des acides gras est
courte [45]. Les résultats obtenus de 1’indice de saponification pour les différents échantillons

sont rapporteé sur la figure 15.
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Figure 15 : Variation de I’indice de saponification des échantillons d’huiles en fonction de la

concentration HO/HS.

L’analyse de I’indice de saponification effectuée sur 1’huile d’olive pure nous a donné
la valeur 154,3 (mg de KOH/ 1g d’huile) et qui est inférieur a celle établie par la norme COI
(184-196).D’apres la valeur trouvée, on constate que la longueur de la chaine carbonée des
acides gras est longue. Pour I'huile de sésame pure, le résultat obtenu pour 1”’indice de
saponification est de 98,19 (mg de KOH/lg d’huile), et cette valeur ne s’intégre pas dans
I’intervalle donné par la norme Codex, 2001 (186-195 mg de KOH/1g d’huile).

L’examen de la courbe sur la figure 15 montre une grande diminution de 1’indice de
saponification pour le pourcentage 90/5, ce qui signifie que ce pourcentage a pu modifier la

longueur de la chaine carbonée de 1’huile d’olive.
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1V.1.1.2.5. Indice d’iode

Il nous renseigne sur le degré d’insaturation de 1’acide gras contenu 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 obtenus pour I’indice d’iode pour

les échantillons analysé sont illustrés sur la figure 16.
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Figure 16 : Variation de I’indice d’iode des échantillons d’huiles en fonction de la

concentration HO/HS.

L’indice d’iode retrouvée pour I’huile d’olive pure dans notre expérience est de 114.2
(I2/ 100 g d’huile). Cette valeur est supérieure a celle établie par la norme COI (74-94). On
peut dire que notre huile étudiée est insaturée. Pour 1’huile de sésame on a obtenu une valeur
d’indice d’iode qui est égale a 126.9 (I2/100g d’huile), cette derniére est élevé comparant a la
norme fixé par COIl (104-120 12/100g d’huile). Donc I’huile de sésame est insaturée, il

suggére qu’il contient des niveaux élevés d’acide oléique 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 90/5 puis une légére diminution jusqu’au pourcentage 80/20, par la

suite, la courbe reprend une légére évolution au pourcentage 70/30.
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D’apreés cette interprétation, on peut déduire que I’incorporation de 1’huile de sésame a ces
quantités 5; 10; 20 ; 30 a influencé sur le degré d’insaturation de I’acide gras contenu dans

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

IV.1.1.2.6. Indice d’ester

A partir des deux indices de saponification et d’acide, on peut déduire 1’indice d’ester
de nos huiles étudiées, cet indice est utilisé pour connaitre la longueur des chaines carbonées
des acides gras et évaluer la masse molaire des esters présents dans nos huiles. Les résultats
obtenus pour I’indice d’ester des échantillons analysés sont représentés sur la figure 17.
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Figure 17 : Variation de I’indice d’ester des échantillons d’huiles en fonction de la

concentration HO/HS.

L’indice d’ester obtenu pour I’huile d’olive pure est de (145,89 mg de KOH / 1g d’huile),
et celle de I‘huile de sésame est de 89,78(mg de KOH/1g d’huile). D’aprés la courbe, on
remarque que 1’ajout de I’huile de sésame & différents pourcentages 90/5; 90/10 ; 80/20 ;
70/30 a influencé sur I’indice d’ester de I’huile d’olive pure en le diminuant. Cela est

probablement d0 a la modification de la masse molaire des esters de I’huile d’olive.
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IVV.1.2.Effet du temps de stockage
IV.1.2.1. Analyses physiques
IV.1.2.1.1. Densité
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Figure 18 : Variation de la densité des échantillons d’huiles en fonction du temps de
stockage.

Sur la figure 18 sont représentées les courbes de la densité des échantillons d’huile en
fonction du temps de stockage, on remarque que la densit¢ des échantillons d’huile a
augmenté pour les pourcentages 90/5 ; 90/10 ; 80/20 ; 70/30 ; 0/100 de [0,913-0,950], [0,909-
0,998], [0,902-0,997], [0,908-0,995] respectivement, cela peut étre expliqué par la diminution

du poids des acides gras.
Par contre pour I’huile d’olive pure, la densité a diminué 1égérement de [0,920-0,916].

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

un certain temps de stockage.
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1IV.1.1.1.2. Indice de réfraction

2,5 100/0
90/5
90/10
— 80/20
2,0 -
5 70/30
= " 0/100
©
5
L 15
(5]
©
(]
O
©
£ 1,0
ol
0,5 -
T T T T T T T T T T T T
0 5 10 15 20 25 30

Temps de stockage (j)

Figure 19 : Variation de I’indice de réfraction des échantillons d’huiles en fonction du temps
de stockage.

L’indice de réfraction de I’huile d’olive et I’huile enrichie est presque constant en jo et jos.
IV.1.1.2. Analyses chimiques
IV.1.1.2.1. Indice d’acide
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Figure 20 : Variation de I’indice d’acide des échantillons d’huiles en fonction du temps de
stockage.
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D’apres la courbe, on remarque que pour les échantillons 100/0 ; 90/5 ; 90/10 ; 0/100

leur indice d’acide est stable entre jo et jos.

Concernant les échantillons ayant les pourcentages suivants : 80/20 ; 70/30 on observe
une diminution de I’indice d’acide entre jo et j2g, ce qui est dd a la diminution de la libération

des acides gras.

On constate que 1’enrichissement de I’huile d’olive pure par ’huile de sésame effectué
avec ces pourcentages a influencé positivement sur 1’acidité de I’huile d’olive aprés 28j de

stockage.

IVV.1.1.2.3. Indice de peroxyde
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Figure 21 : Variation de I’indice de peroxyde des échantillons d’huiles en fonction du temps

de stockage.

L’huile d’olive pure a enregistré une évolution de I’indice de peroxyde apres 28j de

stockage, ce qui peut se traduire par la libération des hydroperoxydes qui sont les premiers

produits d’oxydation.
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L’indice de peroxyde de I’huile enrichie, a augmenté apres 28j de stockage, ce qui
nous permet de dire que I’enrichissement effectu¢ avec ces pourcentages n’est pas bénéfique

pour I’oxydation de I’huile d’olive.

IVV.1.1.2.4. Indice de saponification
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Figure 22 : Variation de I’indice de saponification des échantillons d’huiles en fonction du
temps de stockage.

L’indice de saponification de I’huile d’olive pure et I’huile de sésame pure a diminué apres

28] de stockage, et il a augmenté pour I’huile enrichie. On constate que le temps a influencé

sur la chaine carbonée de I’huile d’olive pure en faisant augmenter sa longueur.
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1V.1.1.2.5. Indice d’iode
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Figure 23 : Variation de I’indice d’iode des échantillons d’huiles en fonction du temps de
stockage.

L’indice d’iode de I’huile d’olive pure obtenu aprés 28j est élevé par rapport a celui
obtenu a 0j, ce qui veut dire que le nombre d’insaturation a augmenté et cette huile est

oxydée.

L’enrichissement de cette huile d’olive par I’huile de sésame au pourcentage 90/5 a fait
augmenter son indice d’iode aprés 28j ce qui n’est pas bénéfique, par contre 1’enrichissement
aux pourcentages 90/10 ; 80/20 ; 70/30 ; a fait diminuer 1’indice d’iode ce qui est bénéfique

pour la stabilité a I’oxydation de 1’huile d’olive pure.
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1VV.1.1.2.6.Indice d’ester
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Figure 24 : Variation de I’indice d’ester des échantillons d’huiles en fonction du temps de
stockage.
L’indice d’ester de 1’huile d’olive pure et I’huile de sésame pure a diminué¢ apres 28]
de stockage, et il a augmenté pour I’huile enrichie. L’enrichissement a influencé sur la masse

molaire des esters apres 28j de stockage.

IV.2. Analyses spectroscopiques
IV.2.1. Spectrophotométrie UV-Visible

L’extinction spécifique a 232 nm et a 270 nm d’une huile refléte son état d’oxydation,
plus les valeurs de ces deux extinctions sont fortes, plus I'huile est peroxydée, et plus elle est
riche en produits d’oxydation secondaires en particulier des dicétones et des cétones
insaturées qui absorbent la lumiere vers 270 nm. En effet, la présence des produits

d'oxydation dans les huiles, traduit sa faible aptitude a la conservation.
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I1VV.2.1.1.Effet de la concentration (%o)

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

la figure 25.
_ =
1,8 _ | | ]
\ ./
. —&— 232 nm
1.6 1 —®— 270 nm
1,4
8 1,24
[
I
2
o 1,04
[72]
o]
<
0,8
| |
0.6 . "
I ——
0,4 -
| |
I I I I I I
100/0 90/5 90/10 80/20 70/30 0/100

Concentration HO/HS (%)

Figure 25 : Variation de I’absorbance des échantillons d’huiles en fonction de la
concentration HO/HS a 232nm et 270 nm.

La valeur d’absorbance enregistré pour ’huile d’olive pure est de 0,432 & 232 nm .Cette
valeur est conforme a la norme COI (< 2.24). Par contre & 270 nm la valeur trouvée est de

1,821 qui est supérieur a la norme COI (< 0,30).

La courbe sur la figure 25 nous montre qu’il ya une évolution d’absorbances a 232 nm
pour les pourcentages 90/5; 90/10 ; 80/20, 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 bénéfique

pour I’huile d’olive.
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IV.2.1.2.Effet du temps de stockage

Les absorbances des échantillons d’huile a 232nm et 270nm aprés 28] de stockage sont

représentées dans la figure 26.
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Figure 26: Variation de I’absorbance des échantillons d’huiles en fonction du temps de

Temps de stockage (j)

stockage a 232nm.

Au cours du stockage des échantillons d’huiles, on a constaté que les valeurs

d’absorbances a 232 nm augmentent pour tous les pourcentages entre Jo et Jos, Ceci est

probablement dd a I’oxydation des acides gras qui conduit a la formation des hydroperoxydes(

les produits de 1’oxydation primaire).
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Figure 27: Variation de I’absorbance des échantillons d’huiles en fonction du temps de

stockage a 270 nm.

D’apres la courbe sur la figure 27 on constate que les valeurs d’absorbances

enregistréees présente une diminution entre Jo et J2g pour tous les échantillons préparés.

Ce qui signifie I’absence de formation des produits secondaire d’oxydation (dicétones

et cétones saturés) 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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IVV.2.2. Spectroscopie Infrarouge a Transformee de Fourier

Nous avons utilisé pour notre analyse infrarouge un spectrophotometre ATR, les
résultats obtenus sont rassemblé dans les figures 12345 et les tableaux 12345 respectivement.
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Figure 28: Spectre IR d’huile d’olive pure a jo.

Les valeurs des pics obtenus pour I’huile d’olive pure a jo sont rassemblées dans le
tableau 10.

Tableau 10 : position et identification de bandes observées par I’analyse IR de I’huile d’olive
pur a jo.

Position des bandes (cm™) Espeéce identifiée Intensité

2925 Liaison C-H alcane Intense
Liaison O-H acide lie
Liaison (R-CHO) I’aldéhyde.

2858 Liaison C-H alcane Intense
Liaison O-H acide lie
Liaison (R-CHO) I’aldéhyde.

1725 Liaison (C=0) céetone Intense

1481 Liaison CH: alcane Faible

1125 Liaison (C-O) alcool Moyenne
secondaire

748 4H adjacents Faible
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Figure 29 : Spectre IR d’huile d’olive a js.

Les différents groupements observés sont regroupé dans le tableau 11.

Tableau 11 : Position et identification de bandes observées par ’analyse IR pour 1’huile
d’olive a j2s.

Position des bandes (cm™) Espéce identifiés Intensités

2911 Liaison C-H alcane Intense
Liaison O-H acide lie

2858 Liaison C-H alcane Intense
Liaison O-H acide lie
Liaison (R-CHO) I’aldéhyde.

1725 Liaison (C=0) cétone Intense
1459 Liaison 6(CH>) alcane Faible
Liaison (C=C) aromatique
1148 Liaison (C-O) alcool tertiaire Moyenne
d(CHz)2
703 R-CH=CH-R’ Faible
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Figure 30 : Spectre IR d’huile de sésame a jo.

Les différents groupements observés sont rassemblés dans le tableau 12.

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

Position des bandes (cm™) Espéce identifiées Intensité

2925 Liaison C-H alcane Intense
Liaison O-H acide lie
Liaison (R-CHO) I’aldéhyde.

2858 Liaison C-H alcane Intense
Liaison O-H acide lie
Liaison (R-CHO) I’aldéhyde.

1704 Liaison (C=0) acide saturé Intense
1459 Liaison 6(CH>) alcane Faible
Liaison (C=C) aromatique
1148 Liaison (C-O) alcool tertiaire Moyenne
3(CHz)2
681 R-CH=CH-R’ Faible
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Figure 31 : Spectre IR d’huile de sésame a jos.

Les différents groupements observés sont rassemblé dans le tableau 13.

Tableau 13 : Position et identification de bandes observées par IR d’huile de sésame a jog.

Position des bandes (cm™ Espéce identifié Intensité

2925 Liaison C-H alcane Intense
Liaison O-H acide lie
Liaison (R-CHO) I’aldéhyde.
2814 Liaison(C-H) alcane Intense
1725 Liaison (C=0) cétone Intense
1459 Liaison 6(CHz2) alcane Faible
Liaison (C=C) aromatique
1148 Liaison (C-O) alcool tertiaire Moyenne
3(CHz)2

703 R-CH=CH-R’ Faible
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Figure 32: Spectre IR obtenus pour les pourcentages HO/HS.
Les différents groupements observés sont rassemblé dans le tableau 14.

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

Position des bandes (cm™ Espéce identifié Intensité

2925 Liaison C-H alcane Intense
Liaison O-H acide lie
Liaison (R-CHO) I’aldéhyde

2847 Liaison C-H alcane Moyenne
Liaison( R-CHO)
Liaison O-H acide lié

1748 Liaison (C=0) cétone Intense
Liaison(C=0) ester
1448 Liaison 8(CHz2) alcane Faible
Liaison (C=C) aromatique
1159 Liaison C-O ester Moyenne
3(CHa)z
715 R-CH=CH-R’ Faible
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CONCLUSION

Conclusion

Notre travail est consacré a 1’étude de 1’enrichissement de 1’huile d’olive par I’huile de
sésame & différentes conditions de concentrations en huile de sésame et de temps de stockage.
Dans le but d’évaluer la stabilité oxydative de I’huile d’olive enrichie, un ensemble de
technique d’analyse physico-chimiques et spectrales (indice d’acide, indice de saponification,
la densité, indice de réfraction, indice d’iode, indice d’ester, 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 a un effet sur: la densité, I’indice de saponification et
I’indice d’ester de I’huile d’olive, mais pas sur I’indice de réfraction.

e Les résultats de I’analyse de I’indice d’acide, de I’indice d’iode et qui sont en
corrélation nous confirme I’intérét de I’ajout de I’huile de sésame dans I’huile
d’olive en améliorant sa stabilité oxydative.

e Pour I’indice de peroxyde, le pourcentage 85/15 se trouve bénéfique pour la
stabilité oxydative de I’huile d’olive.

e L’analyse par spectrophotométrie UV-Visible & 232nm montre une présence
d’une oxydation primaire (lente) et I’absence des produits secondaires

d’oxydation a 270nm.

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

favorables.

Ce travail est certainement appelé a étre approfondi par I’utilisation d’autre méthodes

plus performantes.
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Résumé

Dans cette étude, I’huile d’olive était mélangée avec I’huile de sésame a différentes
concentrations (100/0 ; 90/10 ; 85/15; 80/20 ; 75/25; 0/100) et stockée pendant 28jours a
température ambiante. Dans le but d’évaluer la stabilité oxydative de I’huile d’olive, des
analyses physico-chimiques et spectrales (indice d’acide, indice de saponification, la densité,
indice de réfraction, indice d’iode, indice d’ester, indice de peroxyde, UV-Visible et
infrarouge) on été réalisés. Il a été observé que la présence de I’huile de sésame dans les
¢chantillons a diminué I’oxydation de I’huile d’olive enrichie pendant le stockage. L’analyse
par spectrophotométrie UV-Visible a 232nm montre une oxydation primaire lente et I’absence

des produits secondaires d’oxydation a 270nm.

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

In this study, olive oil was mixed with sesame oil at different concentrations (100/0, 90/10,
85/15, 80/20, 75/25, 0/100) and stored for 28 days. at room temperature. In order to evaluate
the oxidative stability of olive oil, physico-chemical and spectral analyzes (acid number,
saponification number, density, refractive index, iodine number, ester number , peroxide
index, UV-Visible and infrared) have been made. It has been observed that the presence of
sesame oil in the samples decreased the oxidation of enriched olive oil during storage.
Analysis by UV-Vis spectrophotometry at 232 nm shows a slow primary oxidation and the

absence of secondary oxidation products at 270 nm.

Key words: Olive oil, sesame oil, oxidative stability.



