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Introduction

L’huile d'olive est une huile aux qualités nutritionnelles reconnues. Parmi les propriétés

saines de l’huile d’olive, la capacité d’abstenir les maladies qui peuvent êtres liées aux dégâts

oxydatifs comme les inflammations, les insuffisances coronariennes et plusieurs types de

cancers ; bien que ce soit la seule huile végétale qui peut être consommée dans son état brut

(Abdallah et al.,2018).

L’huile d’olive est constituée, de divers composés phénoliques ayant des structures

différentes, tels que les alcools phénoliques, les lignanes, les flavonoïdes et les sécoiridoides.

Ces composés sont parmi les antioxydants les plus importants présents dans l’huile d’olive

vierge, mais leur concentration n’est pas constante, elle varie en fonction de plusieurs facteurs,

comme la variété, les conditions environnemental et agronomiques de la zone de culture et l’état

de maturité du fruit (Bajoub et al.,2015).

L’oxydation des huiles modifie leurs propriétés organoleptiques (couleur, odeur et goût),

leur durée de conservation et leur qualité nutritionnelle (Iqbal et Bhanger, 2007). Le rôle

protecteur de l'huile d'olive est liée à sa composition spécifique comprenant une proportion

élevée en acides gras mono-insaturés (acide oléique 65 à 80%), une présence équilibrée en

acides gras polyinsaturés et des composants mineurs tels que les antioxydants (composés

phénoliques, tocophérols et caroténoïdes) jouant le rôle de capteurs des radicaux libres (Jacotot

1996 ; Baiano et al.,2009).

La figue est un fruit nutritif, doté de propriétés thérapeutiques. Elle est riche en sucres,

fibres, sels minéraux, composés phénoliques à propriétés antioxydantes et molécules volatiles

responsables de son agréable arôme caractéristique (Slatnar et al.,2011). Le séchage de la figue

lui confère une bonne capacité antioxydante (Pellegrini et al.,2006). Des études antécédentes

on été menée sur la macération de l’huile d’olive avec des figues sèches, elles ont démontré

l’intérêt nutritionnel de tel mélange (Alileche, et al.,2015; debib et al.,2018). Toutefois ce

nombre d’étude est limité, d’où s’inscrit l’objet de ce présent travail qui est de déterminer les

teneurs en divers antioxydants (polyphénols, flavonoïdes, orthodiphénols…) ainsi que l’activité

biologique des extraits d’huile d’olive issues de deux variétés différentes de la région de Bejaia,

cette étude est complétée par la détermination des effets de la macération de ces huiles avec des

figues sèches (coupées en grands et petits morceaux) sur l’activité biologique.

Le document est organisé en deux parties : une première qui inclut la synthèse

bibliographique et résume des généralités sur l’huile d’olive et la figue sèche. Tandis que la
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deuxième partie est consacrée à la partie expérimentale qui présente le matériel et les méthodes

utilisées pour : la préparation de la macération, détermination des caractéristiques physico-

chimiques, des teneurs en composés phénoliques (composés phénoliques totaux, flavonoïdes,

flavonols, ortho-diphénols) et en pigments (caroténoïdes et chlorophylles), et estimer ainsi

l’activité biologique des extraits d’huiles d’olives analysées. Dans cette partie, les différents

résultats obtenus sont présentés et interprétés.



Synthèse

BIBLIOGRAPHIQUE
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I. Définition de l’olive

L'olive est le fruit de l'olivier, arbre fruitier de la famille des oléacées. Sur le plan

botanique, l’olive est une drupe à peau lisse (épicarpe), à enveloppe charnue (mésocarpe)

riche en matière grasse, renfermant un noyau (endocarpe) (figure 1) (Garrido et al.,1997).

I.1. Epicarpe

C’est la couche externe de l’olive qui représente 1 à 3% du poids du fruit, sa couleur

varie du vert en début de maturation au vert jaunâtre, rose, rose violacé, violé et noir a

pleine maturité, ces variations de couleur sont liées a la composition en pigments dans

l’olive (Bianchi, 2003).

I.2. Mésocarpe

Il représente la partie comestible de l’olive (70 à 80% du poids du fruit) et renferme

divers constituants : eau, lipides, protéines, sucre, minéraux, etc.

I.3. Endocarpe

Il représente 18 à 22% du poids du fruit. Chaque variété d’olive est caractérisée par la

taille du noyau, son poids, sa forme et son degré de détachement de la pulpe. Ces

paramètres déterminent la qualité du produit fini (Bianchi, 2003 ; Rodriguez et al.,2008).

Figure 1 : Représentation schématique de l'olive (Garrido et al.,1997).

II. Définition de l’huile d’olive

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

L), à l’exclusion des huiles obtenues par solvant ou par des procédés de réestérification et

de tout mélange avec des huiles d’autre nature (COI, 2003).
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III. Production mondiale de l’huile d’olive

La production mondiale d’huile d’olive de la campagne 2017/2018 était estimée à

2,8 millions de tonnes, dont 1,89 million de tonnes sont produits par les pays de l’Union

européenne, ce qui représente 70 % de la production mondiale d’huile d’olive.

La production d'huile d'olive est concentrée autour du bassin méditerranéen. Selon

l'organisation des nations unies pour l'alimentation et l'agriculture, l'Espagne, l'Italie et la

Grèce sont les principaux pays européens producteurs d'huile d'olive. Ces pays produisent

97% de la production totale de l'U.E. et 75% de la production mondiale d'huile d'olive.

L’Algérie fait partie des pays du pourtour méditerranéen dont le climat est le plus

favorable à la culture de l’olivier. Elle se positionne après l’Espagne, l’Italie, la Grèce et la

Tunisie qui sont, par ordre d’importance, les principaux producteurs au monde d’huile

d’olive.

Les principaux pays producteurs sont également les pays consommateurs. En effet,

les pays du pourtour méditerranéen représentent 77% de la consommation mondiale. Les

autres pays consommateurs sont les Etats-Unis, le Canada, l'Australie et le Japon

(Anonyme 1, 2018)

IV. Composition chimique de l’huile d’olive

L’huile d’olive vierge est constituée de plusieurs composés. La composition de

l’huile d’olive varie selon la variété, les conditions climatiques et l’origine géographique

(Kiritsakis, 1993 ; Angerosa et al.,2004). Ces composés peuvent être classés en deux

groupes :

- Les substances saponifiables (triglycérides et acides gras) (de 98 à 99% de l’huile) ;

- Les substances insaponifiables (2 à 4% de l’huile).

IV.1 Fraction saponifiable

IV.1.1. Acides gras

La composition en acides gras de l’huile d’olive joue un rôle important dans sa

qualité nutritionnelle. Parmi les huiles végétales, l’huile d’olive est réputée pour

l’abondance de l’acide oléique qui est un acide gras mono-insaturé (Perrin, 1992). L’huile

d’olive vierge se compose en moyenne de 72% d’acides gras mono insaturés, de 14%

d’acides gras polyinsaturés et de 14% d’acides gras saturés (Jacotot, 1997).
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La composition en acide gras est très variable, elle dépend de la variété d’olive, la

région de production, l’année de la récolte (conditions environnementales) et du degré de

maturation des olives au moment de la récolte (Ryan et al.,1998).

IV.1.2. Glycérides

Ce sont des esters d’acides gras et du glycérol. L’huile d’olive est constituée de 98

à 99% de triglycérides, de 1 à 2% de diglycérides et de 0,1 à 0,25% de monoglycérides

(Cimato, 1990; Ryan et al.,1998). Les principaux triglycérides de l’huile d’olive sont : la

trioléine « OOO » (40 à 60 %), la dioléopalmitine «POO» (10 à 20 %), la dioléolinoléine

«OOL» (10 à 20 %), la palmitooléolinoleine « POL » (5 à 7 %) et la dioléostéarine «SOO»

(3 à 7 %) (Ryan et al.,1998; Boskou et al.,2006).

IV.2. Fraction insaponifiable

La fraction insaponifiable joue un rôle important dans la qualité de l’huile d’olive,

elle est constituée d’un mélange complexe de composés, et représente 0,5 à 1,5 % de

l’huile d’olive vierge (Ryan et al.,1998).

IV.2.1. Stérols

Ils représentent environ 15 % de la fraction insaponifiable. La quantité totale de

stérols varie selon la variété d’olive et leur degré de maturité (Haddam et al.,2014).

Selon Uzzan, (1992), les principaux stérols dans l’huile d’olive sont le β-sitosterol ; le Δ-5 

avenasterol ; le campesterol ; le stigmasterol et le cholesterol (annexe I, tableau II)

IV.2.2. Composés phénoliques

L’huile d’olive contient des composés phénoliques simples et complexes qui

améliorent sa stabilité et lui confèrent des propriétés antioxydantes et modulent sa saveur

(Fedeli, 1977). Les composés phénoliques contribuent fortement au goût piquant, à

l’astringence et à l’amertume des huiles (Brenes et al.,2000).

IV.2.3. Tocophérols

La teneur totale en tocophérols dans les huiles d’olive est très variable. L’alpha-

tocophérol représente à lui seul 90% de la totalité des tocophérols, la béta et gamma

tocophérols sont présentes à de faible quantité, alors que le delta tocophérol n’est présent

qu’à l’état de traces (Sherwin, 1976 ; Psomiadou et al.,2000).



Synthèse bibliographique

6

IV.2.4. Hydrocarbures

Ce sont les principaux composants de la fraction insaponifiable. L’hydrocarbure

majeur de l’huile d’olive est le squalène (figure 2) (30 à 50 %), c’est un triterpène qui

apparait dans la voie de biosynthèse de cholestérol et autres stérols (Assman et Wahburg,

2000).

Figure 2 : Structure chimique du squalène (Samaniego et al.,2010).

IV.2.5. Pigments

La coloration de l’huile d’olive vierge est due essentiellement à la présence de deux

types de pigments : les caroténoïdes et chlorophylles. Dans les huiles d'olive, la

concentration des caroténoïdes est de 0,5 à 1 mg/100g. Cependant, la teneur en

chlorophylles varie entre 1 et 20 ppm (Karleskind, 1992). Les principaux pigments de

l’huile d’olive appartenant aux caroténoïdes et aux chlorophylles sont la lutéine et la

phéophytine, respectivement. La phéophytine ≪a≫ est le constituant majeur de l’huile

d’olive (36-49%) suivi du β-carotène (16-30%), phéophytine ≪b≫, lutéine (5-8%) et

néoxanthine (3-4%) (Guirda et al.,2005).

IV.2.6. Composés aromatiques

Les composés aromatiques confèrent aux huiles d’olive leurs goût et arômes, grâce à

la présence de plus de 70 molécules qui représentent globalement 250 à 300 ppm de la

fraction volatile de l’huile d’olive (Fedeli, 1997). Ces composés proviennent

majoritairement de l’oxydation des acides gras insaturés. D’une manière générale, les

enzymes endogènes présentes dans l’olive, dégradent les acides gras par la voie de

lipoxygénases et les produits obtenus sont liés aux perceptions positives des arômes de

l’huile d’olive (Venkateshwarlu et al., 2004).
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V. Antioxydants de l’huile d’olive

L’huile d’olive contient plusieurs antioxydants naturels à des concentrations qui

varient selon leur degré de maturité et la variété des olives. Ces substances sont capables

de protéger l’organisme contre les effets du stress oxydatif (Beirao et al,2006). Par

ailleurs, l’huile d’olive est particulièrement riche en antioxydants tels que la vitamine E (α-

tocophérol), les caroténoïdes et les composés phénoliques (l’hydroxytyrosol et

l’oleuropéine) (figure 3) (Owen et al.,2000 ; Candan et al.,2003 ; COI, 2011).

Figure 3: Principaux composés phénoliques de l’huile d’olive (Ollivier et al.,2004).



Synthèse bibliographique

8

V.1. Composés phénoliques

Parmi les composés phénoliques majeurs de l’huile d’olive, on cite : les ortho-

diphénols comme l'hydroxytyrosol et l'oléuropéine aglycone (Ollivier et al.,2004 ; Essiari,

2014). Les polyphénols passent dans l'huile lors de son extraction. Ces composés sont

considérés comme des antioxydants naturels qui protègent l’huile d’olive contre

l’oxydation et lui confèrent une meilleure stabilité lors du stockage, ainsi qu’une saveur

amère et une sensation de piquant (Boskou et al,2006 ; Tanouti et al.,2011). La structure

chimique est identique à tous les polyphénols: la présence d’un ou plusieurs noyaux

aromatiques hydroxylés. Les polyphénols sont classés en différents groupes en fonction du

nombre de noyaux aromatiques qui les composent et des éléments qui les relient. On

distingue les alcools phénoliques les acides phénoliques, les flavonoïdes, les lignanes et les

stilbènes (Boros, 2010).

V.1.2 Tocophérols (vitamine E)

Les tocophérols qui présentent une activité vitaminique, sont des composés qui jouent

un rôle important dans la qualité nutritionnelle de l’huile l’huile d’olive; de plus, elles

présentent des propriétés anti-oxydantes considérables (Douzane et al.,2005 ; Baccouri et

al.,2006 ; Abdalla et al.,2008). L’activité antioxydante de ces composés est expliquée par

la rupture de la chaine radicalaire lors de l’étape de la propagation de l’oxydation lipidique,

ils peuvent aussi prévenir l’action de l’oxygène singulet, initiateur de la peroxydation des

lipides (Ben Tekaya et al,2007).

La concentration des tocophérols dans l’huile oscille entre 5 et 300ppm,

généralement supérieure à 100ppm dans les huiles de bonne qualité. L’huile d’olive

renferme quatre types de tocophérols: α, ß, Δ et γ, dont l’ α - tocophérol représente environ 

95% du total .Les tocophérols se trouvent sous forme libre dans l’huile d’olive (figure 4).
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Figure 4: structure chimique des tocophérols (Granier, 2006).

V.1.3. Caroténoïdes

L’huile d’olive contient environ 10 à 300 mg/kg caroténoïdes ; parmi lesquelles on

peut citer: la lutéine, le  β-carotène (provitamine A) et les xanthophylles (Ryan et al.,

1998). Ils sont connus comme des agents désactivants de l’oxygène et sont donc des

inhibiteurs très efficaces de la photoxydation induite par les pigments chlorophylliens

(Perrin, 1992). En outre, le bêta carotène filtre les longueurs d’onde actives des radiations 

lumineuses en protégeant l’huile contre l’activation de l’oxygène par la lumière. Son effet

diminue progressivement au cours de l’exposition de l’huile à la lumière (Ben Tekaya et

al.,2007).

Le β-carotène et la lutéine sont les pigments les plus importants responsables de la 

couleur de l’huile d’olive (figure 5) (Ramirez et al.,2006 ; Viola et al,2009).

Figure 5: Structure chimique du β- carotène et lutéine (Perrin, 1992).
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V.1.4. Squalène

C’est un triterpène qui joue un rôle important dans l’inhibition de l’oxygène singulet,

ce qui confère une activité antioxydante considérable durant la photo-oxydation de l’huile

d’olive exposée à la lumière (Psomiadou et al.,2002).

V.2. Mécanisme d’action des antioxydants de l’huile d’olive

Les propriétés antioxydantes des composés phénoliques de l’huile d’olive sont liées à

leur capacité à former une liaison hydrogène intramoléculaire entre l'hydrogène libre du

groupement hydroxy et l'hydroxyle du radical phénoxy pour conduire à la formation d’une

quinone (Ollivier et al.,2004). Ils possèdent aussi la capacité à donner un atome

d'hydrogène aux radicaux libres formés pendant la propagation (Cinquanta et al.,2001).

Ces agents protègent les molécules d’huile de l’oxydation. Les antioxydants sont en fait

des agents de prévention qui bloquent l’initiation en complexant les catalyseurs, ou en

réagissant avec l’oxygène, ou comme agents de terminaison capables de dévier ou de

piéger les radicaux libres, ils agissent en formant des produits finis non radicalaires (figure

6).

Figure 6: mécanisme d’action des antioxydants préventifs (Marc et al., 2004 ; Rolland,

2004).

D’autres mécanismes d’action peuvent avoir lieu en interrompant la réaction en chaine

de peroxydation, en réagissant rapidement avec un radical d’acide gras avant que celui-ci

ne puisse réagir avec un nouvel acide gras (figure 7). Tandis que d’autres antioxydants

absorbent l’énergie excédentaire de l’oxygène singulet pour la transformer en chaleur

(Berset et al.,1996).

Catalyseurs: métaux

Réaction
d'initiationAntioxydantsLumière

O2
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Figure 7 : mécanisme d’action des antioxydants secondaires (Marc et al., 2004 ; Rolland,

2004).

VI. Propriétés thérapeutiques

Les bienfaits de l'huile d'olive sont essentiellement attribués à ses antioxydants, tel

que les polyphénols, particulièrement l’hydroxytyrosol et le tyrosol. Ce sont des agents anti

microbiens, qui jouent un rôle important dans le renforcement du système immunitaire et la

protection de certains tissus et organes contre les dommages oxydatifs : cerveau, foie,

globules sanguins, muscles et artères (Edwin et al.,2011). En effet ces composés

permettent aussi de prévenir les maladies cardiovasculaires, les cancers, le diabète, les

maladies neurodégénératives, l’inflammation et le vieillissement.

Ces propriétés thérapeutiques sont également corrélées avec sa composition riche

en acides gras monoinsaturé (l’acide oléique), qui est liée à la diminution de la sécrétion

acide de l’estomac, et qui permet d’améliorer l’absorption du calcium et de la vitamine D

par l’organisme exerçant ainsi un rôle important au moment de la croissance et dans la

prévention de l’ostéoporose (Henry, 2003).

VII. Conservation et stockage de l’huile d’olive

Les normes imposées par le COI sont très pointilleuses sur le conditionnement des

huiles d'olive car sa fraîcheur est une qualité prioritaire.

Durant son stockage, l’huile d’olive peut subir des variations organoleptiques

caractérisées par l’augmentation de l’acidité (due à l’action des lipases) et le

développement des réactions de rancissement. Ces variations sont dues à la détérioration

A• =Antioxydant

A• + ROH

RO•

Antioxydants

Propagation
ROO•

A•+ROOH
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des olives (oxydation, fermentation, etc.) dès le moment successif à la récolte. Ce

processus augmente avec le temps, la température et la pression (Garcıa et al.,2006).

Cependant, l’huile se conserve parfaitement entre 15 et 18°C, dans un endroit frais

et sombre, ceci grâce aux antioxydants dont l'huile est dotée. Lorsque la température

descend au-dessous de 8°C, l'huile d'olive risque de se figer et présente un aspect trouble

qui est toutefois réversible et non préjudiciable à sa qualité. Les températures supérieures à

22-25 °C doivent être évitées car elles accélèrent les modifications biochimiques et les

phénomènes d’oxydation qui peuvent conduire au rancissement de l’huile d’olive (Sacchi,

2007).

VIII. Mélange huile d’olive-figues sèches

VIII.1. Figue

La figue est le fruit du figuier commun (Ficus carica L,). Anciennement, très connu

dans le bassin méditerranéen. L’arbre dont le nom a un qualificatif générique qui signifie

verrue pour Ficus (le lait du figuier pour soigner la verrue) et carica fait allusion à une

région en Turquie (Oukabli, 2003). La figue n’est pas au sens botanique du terme un fruit ;

il s’agit en fait d’un réceptacle charnu, le synconium qui abrite un grand nombre de petites

graines appelées les akènes, contient les fleurs, et qui a maturité est comestible, un ostiole

(œil ou opercule) et un pédoncule (figure 8).

Figure 8 : Coupe transversale d’une figue (Haesslein et al., 2008).

La figue (fraiche ou séchée) a une grande importance en nutrition, vue sa teneur

importante en glucides, fibres alimentaire, acide aminés essentiels, composés phénoliques,
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minéraux et vitamine A, B1, B2 et C. A l’état frais, la figue renferme en moyenne 80%

d’eau 13% de sucre. Apres séchage, les sucres dépasse 55%, elle est donc très énergétique

(El Khaloui, 2010) (tableau III, annexe I).

VIII.2 Macération

Tout comme la décoction ou l’infusion, la macération est une technique d’extraction

solide-liquide destinée à retirer d’une substance solide les espèces chimiques qu’elle

contient en les dissoudre dans un liquide.

La macération se fait en plongeant directement des substances solides, souvent des

partie végétales : feuilles, fleur, racine, écorce, dans un solvant liquide qui peut-être de

l’eau, de l’alcool et souvent une huile ou une autre matière grasse. Ces substances sont en

général laissées en suspension pendant un certain temps qui peut aller de quelques heures à

quelques jours. Par ailleurs, la dissolution est toujours plus rapide lorsque la substance

solide est dispersée dans le solvant sous forme divisée (végétaux broyés, poudre) et elle

peut aussi être accélérée en maintenant une agitation. La macération est en effet une

extraction « à froid », à la fin du processus il est nécessaire de retirer du solvant les résidus

solides, qui sont en général éliminés par filtration (Anonyme 2, 2017).

Les composés phénoliques des huiles d'olive vierges et des figues sèches ont fait

l'objet de nombreuses recherches au cours des 30 dernières années. Plusieurs études ont

montré que la consommation de l’un des deux aliments est bénéfique pour la santé, en effet

cette pratique est très courante dans le régime alimentaire algérien ; La technique de

macération consiste à mettre les figues sèches entières ou découpées dans des bocaux et

puis les faires baignées dans l’huile (Debib et al.,2018).
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I. Matériel végétal

Les types d’huiles d’olives utilisées dans cette étude échantillon 1 (V1) et échantillon 2

(V2), sont fournies par l’institut technique de l’arboriculture fruitière et de la vigne

« I.T.A.F.V » situé à TAKERIETZ, wilaya de Bejaia, elles ont été récoltées durant la

campagne oléicole 2017/2018 (figure 9). Tandis que la figue sèche de la variété

TAAMRIWTH provient de la région de Beni-Maouche (figure 10).

Figure 9 : Echantillons d’huile d’olive utilisées. Figure 10 : variété de figue utilisée.

 Préparation de la macération

La macération est réalisée par immersion des figues sèches dans l’huile d’olive ; il

s’agit d’une technique connue depuis longtemps. Une masse (100g) de figues sèches a été

découpée en grands morceaux (fcg) et l’autre masse en petits morceaux (fcp), puis mise dans

des bocaux en verre ombré de 250ml. L’huile est ensuite ajoutée aux morceaux de figues

jusqu'à immersion avec un rapport de 100g/150ml. Les bocaux ont été stockés dans

l’obscurité à température ambiante pendant 40 jours. Apres stockage les échantillons ont été

homogénéisés puis filtrés.

II. Caractéristiques physico-chimiques des huiles

II.1. Taux d’humidité des huiles

Le taux d’humidité ou teneur en eau est la perte de masse que subit l’échantillon, après

séchage à une température voisine de 105˚C, dans une étuve isotherme et à une pression 

atmosphérique, jusqu'à stabilisation du poids (Agar et al.,1998). Ce taux est exprimé en

pourcentage massique selon la formule ci-après :

Où :

H (%) : l’humidité est exprimée en pourcentage de masse.

H (%) = (P0- P1/ P0) *100
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P0 : le poids de la capsule et la prise d’essai avant séchage.

P1: le poids de la capsule et la prise d’essai après le séchage.

II.2. Acidité

L’acidité, nous renseigne sur le degré d’hydrolyse des triglycérides et le taux d’acide

gras libres présents dans une huile. Selon la nature des matières grasses elle est exprimée en

grammes d'acide oléique pour 100 grammes d'huile.

La mesure de l’acidité est réalisée selon la méthode normalisée C.E.E (2568/91). Une

masse de 0,5g d’huile d’olive est dissoute dans 2,5ml d’un mélange d’éthane éther pétrole

80% (V/V). Après agitation et ajout de quelques gouttes de phénolphtaléine (0,1%), le

mélange est titré avec une solution de KOH (0,02N) jusqu’au virage de l’indicateur coloré et

apparition d’une couleur rose pale, un essai témoin (sans huile) a été réalisé dans les mêmes

conditions. Les résultats sont exprimés en pourcentage d’acide oléique selon la formule

suivante :

Où :

V : Volume en ml de la solution titrée de KOH (ml);

V0 : Volume de la solution KOH à blanc (ml);

m : Prise d’essai en grammes ;

N : Normalité de KOH (0,02 N) ;

P : Masse molaire de l’acide oléique C17H33COOH (282 g /mol).

II. 3. Indice de peroxyde

L’indice de peroxyde nous renseigne sur le degré d’oxydation du corps gras, il

consiste à mettre une prise d'essai en solution dans un mélange acide acétique et chloroforme

en présence d'iodure de potassium. L'iode libéré est titré avec une solution de thiosulfate de

sodium (Na2 S2 O3) selon les réactions suivantes : (Ruiz et al.,1999).

Oxydation d’acide gras insaturé en peroxyde.

(Peroxyde) (Iodure de potassium) (Acide acétique) (Epoxyde) (Sels de potassium)

A (% Acide oléique) = (V-V0) *N*P/10*m
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Réaction d'iodure de potassium en milieu acide.

I2 + 2 Na2S2O3 → 2NaI + Na2S4O6

(Iodure de sodium)

L'iode libéré agit avec le thiosulfate de sodium.

L’indice de peroxyde est mesuré selon la méthode normalisé C.E.E (2568/91) ; une

masse d’huile d’olive (0,5g) est mise en solution avec 2,5 ml de chloroforme, un volume de

2,5ml d’acide acétique et 0,25ml d’iodure de potassium saturé (KI) sont ajoutés. Après

réaction pendant 5 min à l’obscurité, un volume de 2,5ml d’eau distillée est additionné. Le

mélange est titré avec le thiosulfate de sodium (Na2S203) à 0,01N, en agitant vigoureusement

jusqu’à disparition de la couleur en présence de quelques gouttes d’empois d’amidon (0,1%).

Un essai à blanc est effectué simultanément. L’indice de peroxyde (IP) est exprimé en

milliéquivalent d’oxygène actif par kilogramme d’huile selon la formule suivante:

Ip (meq d’O2/Kg) =N* (V - V0) *1000 /m

Où:

V : Volume de thiosulfate de sodium requis pour titrer l’échantillon ;

V0 : Volume de thiosulfate de sodium requis pour titrer le blanc (ml)

N: Normalité de thiosulfate de sodium (Na2S2O3) (0,01N);

m: Masse de la prise d’essai en gramme (0,5g).

II.4. Absorbance dans l’UV

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

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

hydroperoxydes et des produits secondaires d’oxydation, respectivement (Alais et al.,1999).

L’extinction spécifique est déterminée selon la méthode décrite par le COI (2003) : après

filtration des échantillons d’huile d’olive, une masse de 0,1g est mise dans une fiole de 10 ml,

puis ajustée avec du cyclohexane. L’absorbance est mesurée à deux longueurs d’ondes 232nm

et 270nm. Les coefficients d’extinction K232 et K270 sont calculés selon l’équation suivante:

Où:

K: Extinction spécifique à la longueur d’onde λ ; 

Aλ : Absorbance mesurée à la longueur d’onde λ ; 

C: La concentration de la solution (g/100ml) ;

K= Aλ/ C * L
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L: Epaisseur de la cuve en centimètre (1cm).

III. Dosage des pigments

La teneur des pigments (chlorophylles et caroténoïdes) a été déterminée selon la

méthode décrite par Minguez-Mosquera et al.,(1991). Une masse de 3g d’huile d’olive est

filtrée et introduite dans une fiole de 10 ml. Le volume est ajusté avec du cyclohexane et

l’absorbance est mesurée à 670 nm pour les chlorophylles et à 470 nm pour les caroténoïdes.

Les teneurs en pigments ont été calculées comme suit:

Où:

Aλ: absorbance à la longueur d’onde λ ; 

L: épaisseur de la cuve en centimètre (1cm) ;

613: Coefficient spécifique de la phéophytine comme standard ;

2000: Coefficient spécifique de la lutéine comme standard.

IV. Composés phénoliques

IV.1. Préparation des extraits

Les extraits sont préparés selon la méthode de Vassili et al.,(2009) avec quelques

modification: une masse de 2g d’huile d’olive est dissoute dans un mélange constitué de 4ml

d’hexane et 8ml de méthanol (80%). Le mélange est agité puis centrifugé (5000rpm/5min) ; la

phase méthanolique est récupée puis subit deux lavages avec l’hexane (4ml) pour éliminer les

composés liposolubles. La phase méthanolique délipidée constitue l’extrait.

IV.2. Dosage des composés phénoliques

La teneur en composés phénoliques totaux est déterminée selon la méthode décrite par

Kahkonen et al.,(1999). Un volume de 0,2ml d’extrait est mélangé avec 1 ml du réactif de

Folin-Ciocalteu. Le mélange a été agité pendant 3 minutes puis additionné d’un volume de

0,5ml de carbonate de sodium (5%). Après 30 minutes d’incubation à l’obscurité,

l’absorbance est mesurée à 720 nm. La concentration en composés phénoliques totaux est

estimée en mg équivalent d’acide gallique par Kg d’huile en se référant à une courbe

d’étalonnage (Annexe II, figure1).

Chlorophylle (ppm) = (A670 * 106) / (613 * 100 * L)

Caroténoïde (ppm) = (A470 * 106) / (2000 * 100 * L)
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IV.3. Dosage des flavonoïdes

Un volume de 0,1 ml d’extrait est mélangé avec 0,4 ml d’eau distillée, 0,03 ml de

nitrite de sodium et 0,02 ml de chlorure d’aluminium. Après 5 min d’incubation, 0,2 ml

d’hydroxyde de sodium (1M) et de 0,25 ml d’eau distillée sont additionnés au mélange (Kim

et al.,2003). L’absorbance est mesurée à 510 nm. La teneur en flavonoïdes est exprimée en

mg équivalent de catéchine par Kg d’huile en se référant à une courbe d’étalonnage (Annexe

II, figure2).

IV.4. Dosage des flavonols

La teneur en flavonols est estimée par la méthode rapportée par Kumaran et al.,

(2007): un volume de 0,5 ml du chlorure d’aluminium (2%) et 0,75 ml d’acétate de sodium

sont additionnés à 0,5 ml d’extrait. Après incubation pendant 30 min à température ambiante,

l’absorbance est mesurée à 440 nm. La concentration en flavonols est exprimée en mg

équivalent de quercétine par kg d’huile par référence à une courbe d’étalonnage (Annexe II,

figure 3).

IV.5. Dosage des Ortho-diphénols

La méthode rapportée par Tovar et al.,(2002) a été adoptée pour estimer la teneur en

ortho-diphénols: un volume de 1 ml d’extrait est ajouté à un volume de 0,5 ml de molybdate

de sodium (5%). Après agitation et incubation pendant 15 minutes, l’absorbance est mesurée à

350nm. La concentration des ortho-diphénols est exprimée en mg équivalent d’acide caféique

par kg d’huile par référence à une courbe d’étalonnage (Annexe II, figure 4).

V. Activité anti-oxydante

V.1. Pouvoir réducteur

Ce test mesure la capacité d’un antioxydant à réduire le fer ferrique Fe3+(FeCl3) en fer

ferreux Fe2+ (FeCl2) en présence d’un agent chromogène le ferricyanure de potassium K3

[Fe(CN) 6]. Ceci se traduit par le virage de la couleur de ferricyanure de potassium vers une

couleur bleu verte dont l’intensité dépend du pouvoir réducteur de l’antioxydant (Chou et

al.,2003).

Le pouvoir réducteur est estimé par la méthode de Gülçin et al.,(2002): un volume de

0,25 ml d’extrait est mélangé avec 0,25ml de tampon phosphate (0,2M, pH 6,6) et 0,25 ml de

ferricyanure de potassium (1%). Après incubation à 50°C/20 min, un volume de 0,25 ml

d’acide trichloracétique (10%) est additionné. Le mélange a été incubé pendant 5min, puis
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0,2ml de chlorure ferrique (0,1%) sont ajoutés et l’absorbance est mesurée à 700 nm. Le

pouvoir réducteur des extraits est exprimé en mg équivalent d’acide ascorbique/kg d’huile par

référence à une courbe d’étalonnage (Annexe II, figure 5).

V.2. Activité anti radicalaire

La méthode utilisant le radical DPPH• (2,2-diphényl-1-picrylhydrazyl) est largement

employée pour évaluer l’activité anti-oxydante. La délocalisation d’un électron autour de la

molécule de DPPH• qui est un radical est à l’origine de sa couleur violette foncée; en présence

d’une substance anti-oxydante et après libération d’un proton ou d’un électron, le radical

DPPH• est converti en DPPH. La réduction des radicaux DPPH• implique une baisse de

l’absorbance. Sous la forme radicalaire, le DPPH• absorbe à 515 nm (Williams et al.,1995).

DPPH•+ AH DPPH + A•

Un volume de 0,1 ml d’extrait est mélangé avec 1 ml de la solution DPPH•. Le

mélange est incubé à l’obscurité pendant 30 min. L’absorbance est mesuré à 515 nm.

L’activité anti radicalaire des extraits est exprimée en mg équivalent d’acide ascorbique/kg

d’huile par référence à une courbe d’étalonnage (Annexe II, figure 6).

V.3. Pouvoir chélateur du fer

La réduction de chlorure ferrique (FeCl3) de l’extrait est déterminée par Wang et al.,

(2008): un volume de 250 µl d’extrait est additionné de 25 µl du chlorure ferreux (5 mM) et

800µl d’eau distillée. Après agitation et incubation à l’obscurité à température ambiante

pendant 5 min ; 50µl de la solution de ferrozine (5 mM) sont ajoutés au mélange réactionnel;

l’absorbance du complexe Fe2+ ferrozine est mesurée à 562 nm après 5 min d’incubation.

L’effet séquestrant des extraits de l’huile d’olives vis-à-vis du fer est exprimé en pourcentage

selon l’équation suivante :

At: Absorbance du témoin ;

Ae: Absorbance de l’échantillon

VI. Activité antimicrobienne

L’évaluation de l’activité antimicrobienne a été réalisée par la méthode de diffusion en

puits. L’essai antibiotique a été réalisé par la méthode de diffusion sur gélose. La gélose

Muller-Hinton a été utilisée pour l’essai de la sensibilité des différentes souches.

Pourcentage de Chélation (%) = [(At– Ae)/At] * 100
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VI.1. Les souches microbiennes

Les souches bactériennes choisies pour cette étude sont des bactéries pathogènes

impliquées fréquemment dans la contamination et l’altération des denrées alimentaires

(tableau I). Les souches sont entretenues par repiquage sur gélose nutritive favorable à leur

croissance à l’obscurité pendant 24h à 37°C.

Tableau I: Les souches microbiennes testées

I.2. Préparation du milieu de culture

Le milieu de culture Muller-Hinton : C’est le milieu de culture utilisé pour étudier

l’activité antibactérienne parce que c’est le milieu le plus employé pour les tests de sensibilité

aux agents antibactériens. Ce milieu est préparé selon la méthode suivante : on pèse avec

précision une quantité de poudre déshydratée du MH équivalente 38 g dans un ballon en y

ajoutant 1000 ml d’eau distillée. Le mélange de la poudre-eau distillée est chauffé sur plaque

chauffante avec agitation à l’aide d’un barreau magnétique pendant 20 min afin d’assurer une

bonne dissolution des cristaux. Le milieu MH est ensuite réparti dans des flacons stériles avant

d’être autoclavés pendant 1h à 121°C, puis le milieu est coulé dans les boites de pétri.

VI.3. Préparation de l’inoculum

Les souches bactériennes sont ensemencées dans la gélose nutritive et incubées à 37C°

pendant 24 h, pour optimiser leur croissance. On racle à l’aide d’une anse de platine quelques

colonies bien isolées et identiques de chacune des souches bactériennes à tester (10+7

UFC/ml). Décharger l’anse dans 5 ml d’eau physiologique.

VI.4. Diffusion en puits

L’activité antimicrobienne des différents extraits a été étudiée pour chaque souche

bactérienne. A partir d’une culture de 24h (10+7UFC/ml). L’ensemencement de l’inoculum

est réalisé en surface du milieu Muller-Hinton préalablement coulé dans des boites de Pétri,

des puits ont été découpés à l’aide de pipettes Pasteur (l’extrémité épaisse) ensuite 50µl

d’extrait distribué dans chaque puits. Les cultures sont incubées dans l’étuve à température

Souche Type

Staphylococcus aureus Gram positif

Escherichia coli Gram négatif

Candida albicans Levure
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37°C pendant 24h et les auréoles d’inhibition sont mesurées par un pied à coulisse ; le

diamètre des puits est indiqué dans le tableau des résultats.

VII. Etude statistique

Les résultats obtenus pour chaque échantillon représentent la moyenne de trois essais.

L’étude statistique a été réalisée pour la comparaison de ces résultats et la mise en évidence

des différences significatives ou non entre les échantillons, et ce, pour chaque paramètre en

appliquant une analyse de la variance (ANOVA) à l’aide d’un logiciel STATISTICA 5,5. Le

seuil de signification des résultats est pris à la probabilité P <0,05.



RESULTATS ET
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I. Analyses physico-chimiques

Les résultats des analyses physico-chimiques sont représentés dans le tableau suivant :

Paramètre

physico-chimique

Taux

d’humidité

(%)

Acidité

(% acide

oléique)

Indice de

peroxyde

(Meq

d’O2/Kg)

Absorbance dans l’UV

Coefficient d’extinction

K

λ= 232 nm λ = 270 nm 

Echantillon

V1

L’huile

fraiche

0,03a±0,01 0,09a±0,07 10,6a±1 2,47a±0,2 0,29a±0,01

L’huile

macérée

avec fcp

0,07a±0,05 0,06a±0 8,93b±1,15 2,04b±0,02 0,24a±0

L’huile

macérée

avec fcg

0,06a±0,02 0,06a±0 6,7b±1,01 2,28a±0,04 0,26a±0,01

Echantillon

V2

L’huile

fraiche

0,051a±0,07 0,056a±0 9,6a±0 2,54a±0,01 0,25b±0,04

L’huile

macérée

avec fcp

0,088a±0,02 0,056a±0 5,6b±0 1,9b±0,01 0,2b±0,01

L’huile

macérée

avec fcg

0,084a±0,01 0,056a±0 5,56b±1,05 2,1b±0,09 0,30a±0,06

Tableau II: analyses physico-chimiques des huiles d’olives étudiées.

Chaque valeur représente la moyenne ± écart type. Pour chaque échantillon et pour chaque paramètre analysé,

les valeurs de chaque colonne portant des lettres différentes (a,b) présentent des différences significatives (test

ANOVA,P < 0,05)entre les échantillons d’huiles analysées.

I.1. Humidité

La quantité d’eau présente dans l’huile d’olive provient des procédés d’extraction ainsi

que les tissus végétaux. L’analyse statistique n’a révélé aucune différence significative (P<0.05)

du taux d’humidité des huiles d’olives témoins et macérées (tableau II).Le taux d’humidité des

huiles témoins analysées répond aux normes établie par le COI, (2003).
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I.2. Acidité

L’analyse statistique du taux d’acidité ne montre aucune différence significative (p <0,05)

entre les huiles d’olives témoins et macérées (tableau II). L’acidité des huiles témoins varie de

0,056 (V2) à 0,09 % (V1), ces valeurs sont conforme aux normes établies par le COI, (2003).

Les résultats obtenus indiquent que l’imprégnation des figues sèches dans l’huile d’olive

pendant 40 jours n’a pas affecté l’hydrolyse des triglycérides des huiles.

I.3. Indice de peroxyde

Les résultats obtenus (tableau II) montrent que l’indice de peroxyde est influencé par

la macération des huiles aux figues, car des différences significatives ont été enregistrées

(p<0,05). Les huiles d’olive témoins des échantillons V1 et V2 présentent les valeurs de

peroxyde les plus élevées qui sont de 10,6 et 9,6 meq O2/kg, respectivement. Après macération

des huiles, on a enregistré une diminution de 34%(V1) et 48% pour (V2) qui est probablement

due à la richesse des huiles macérées en antioxydants puissant qui agissent contre l’oxydation.

Les valeurs obtenues sont semblables à celles de quelques huiles d’olive tunisiennes analysées

par Bentakaya et al.,(2007).

I.4. Absorbance dans l’UV

Les valeurs du coefficient d’extinction K232 de l’huile d’olive témoin des deux

échantillons (2,47 pour V1 et 2,54 pour V2), sont plus élevées que celles des l’huiles d’olive

macérées. Ces valeurs sont inférieures à la limite fixée par le COI (2,60).

Les valeurs du coefficient K270, de l’échantillon V1 ne présentent pas de différences

significatives (p˂0,05). Quant à l’échantillon V2 l’huile macérée avec fcg présente la valeur la 

plus élevée qui est de 0.30.

Les valeurs élevées du coefficient K270 peuvent être à l’origine d’une progression

d’oxydation de l’huile conduisant à la formation des composés non radicalaire et des diènes

conjugués.

II. Dosage des pigments

II.1 Chlorophylles

L’étude statistique des teneurs en chlorophylles de l’échantillon V1 a révélé des

différences significatives (p˂0,05) entre les huiles analysées (figure 11). L’huile témoin 

renferme une teneur de 6 ppm. Après macération, une augmentation de 39% de la concentration

en chlorophylles de l’huile macérée avec fcg (9 ppm). Contrairement à l’huile macérée avec

fcp où on a enregistré une perte estimée à 34%.
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Figure 11 : Teneur en chlorophylles des huiles d’olive étudiées

La barre verticale représente l'écart-type.Les valeurs portant les lettres différentes présentent une différence

significative a˃b>c (p<0,05). 

Concernant l’échantillon V2, la teneur en chlorophylles ne présente pas de différences

significatives (p˂0,05) entre les huiles témoin et macérée avec des fcp; les valeurs obtenues 

sont supérieures à celles de l’huile d’olive macérée avec des fcg (4,87ppm).

L’étude comparative a montrée l’absence de différences significatives des teneurs en

chlorophylles entre les deux échantillons analysés. Ces concentrations sont similaires à celles

de quelques variétés italiennes analysées par Di Giovachino (1994).

II.2 Caroténoïdes

Aucune différence significative (P<0,05) n’est notée après macération des huiles de

l’échantillon V1 avec fcp et fcg (figure 12). Concernant l’huile de l’échantillon V2, la teneur

en caroténoïdes avant macération était de 4,25 ppm; une augmentation de 14% et 9% est

enregistrée après macération avec des fcp et fcg, respectivement. Cette variation notée peut être

due à certains caroténoïdes qui ont migré de la figue vers l’huile.

Figure 12: Teneur en caroténoïdes des huiles d’olive étudiées.

La barre verticale représente l’écart-type.Les valeurs portant les lettres différentes présentent une

différence significative a˃b>c (p<0,05). 
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L’échantillon V1 renferme la teneur la plus élevée en caroténoïdes comparativement à

l’échantillon V2. Les teneurs en caroténoïdes varient en fonction de la variété, du degré de

maturité, de la méthode de cueillette des olives, du système d’extraction utilisé et le stockage

de l’huile (Fedeli, 1977).

III. Composés phénoliques

III. 1.Composés phénoliques totaux

Les composés phénoliques sont des antioxydants naturels qui préviennent l’oxydation de

l’huile au cours du stockage. L’analyse statistique montre des différences significatives entre

les échantillons d’huiles analysées (p<0,05) (figure 13).

Figure 13 : Teneur en polyphénols totaux des variétés étudiées.

La barre verticale représente l’écart-type. Les valeurs portant les lettres différentes présentent une

différence significative a˃b>c (p<0,05). 

Parmi les huiles analysées, l’huile témoin V1 renferme la teneur la plus élevée en

polyphénols totaux (435 mg/kg); après macération, une diminution significative (p<0,05) de

57% a été enregistrée pour l’huile d’olive macérée avec fcg (190 mg/kg) et de 67% pour l’huile

macérée avec fcp (144 mg/kg). De même pour l’huile d’olive témoin V2 qui renferme la teneur

la plus élevée (394 mg/kg); après macération, les teneurs en polyphénols diminuent pour

atteindre des concentrations de 168mg/kg (taux de perte de 42 %) pour l’huile macérée avec

fcg, et de 128 mg/kg pour l’huile macérée fcp (taux de perte de 68 %).

L’étude comparative a montré que l’échantillon V1 est plus riche en polyphénols. Les

valeurs de l’huile d’olive témoin des deux variétés étudiées sont inférieures à celles trouvées

par Debib et al.,(2018) pour la variété chemlali Bejaia 700 mg d’acide gallique/kg, et supérieur

à celle de la variété chemlali Oran 202.96 mg d’acide gallique/kg.
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La diminution en composés phénoliques constatée après macération est probablement liée

au passage des composés phénoliques de l’huile d’olive vers les figues sèches et /ou l’oxydation

durant le stockage. Plusieurs études ont montré l’influence de la variété du fruit et la saison de

récolte sur lateneur en polyphénols (Crisosto et al.,2010 ; Kennedy et al.,2001 ; Burda et

al.,1990).

III.2. Flavonoïdes

L’analyse statistique a révélé des différences significatives la teneur en flavonoïdes

(p<0,05) entre les variétés d’huiles étudiées (figure 14).

Figure14: Teneur en flavonoïdes des variétés étudiées.

La barre verticale représente l’écart-type. Les valeurs portant les lettres différentes présentent une

différence significative a˃b>c (p<0,05). 

L’huile d’olive V1 renferme la teneur la plus élevée en flavonoïdes (900 mg/kg); une

diminution significative (p<0,05) de 48% est observée pour l’huile macérée avec des fcg (473

mg/kg) et de 36 % pour l’huile d’olive macérée avec fcp (326 mg/kg). La même évolution est

observée pour l’huile V2 qui renferme une concentration de 595 mg/kg; après macération, les

teneurs diminuent de 50 %pour l’huile macérée avec fcg (303 mg/kg) et de 61% pour l’huile

macérée avec des fcp (236 mg/kg). L’analyse a montré que l’échantillon V1 est la plus riche en

flavonoïdes. Les résultats sont similaire à ceux menés par Alileche et al.,(2015) qui ont

enregistré diminution en flavonoïdes lors de la macération.

III. 3. Flavonols

La figure 15 illustre les teneurs en flavonols enregistrées pour les échantillons d’huile

analysées. L’étude statistique a révélé des différences significatives (p<0,05) entre les

échantillons étudiées. L’huile d’olive témoin V1 contient la teneur la plus élevée en flavonols

(39mg/kg); après macération, une diminution significative de 50% est enregistrée pour l’huile

macérée avec fcg (19mg/kg), et atteint 73% pour l’huile macérée avec fcp (10mg/kg). La même

allure est observée pour l’huile de l’échantillon V2, l’huile témoin renferme la teneur la plus
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élevée (22 mg/kg); après macération, les concentrations diminuent avec des taux de 32% et

46% pour les huiles macérées avec des fcg et fcp.

Figure 15: Teneur en flavonols des variétés étudiées.

La barre verticale représente l’écart-type. Les valeurs portant les lettres différentes présentent une

différence significative a˃b>c  (p<0,05). 

L’étude comparative des deux échantillons montre que V1 renferme les concentrations

les plus élevées en flavonols.

III.4. Ortho-diphénols

Les teneurs en Ortho diphénols des échantillons étudiées sont représentées dans la figure

16. L’analyse statistique montre des différences significatives entre les échantillons d’huiles

analysées (p<0,05). La valeur la plus élevée en ortho diphénols (376 mg/kg) a été notée pour

l’huile d’olive témoin V1. La macération a induit des diminutions estimées à 48% pour l’huile

macérée avec fcg (197 mg/kg), et 73% pour l’huile macérée avec fcp (105 mg/kg). De même

pour l’échantillon V2; l’huile témoin renferme la teneur la plus élevée (260 mg/kg), Une

diminution, significative de 66% est notée après la macération, dont les teneurs sont de 89 et

73 mg/kg pour les huiles macérée avec fcg et fcp, respectivement.

Figure 16 : Teneur en ortho diphénols des variétés étudiées.
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La barre verticale représente l’écart-type. Les valeurs portant les lettres différentes présentent une

différence significative a˃b>c (p<0,05). 

L’étude comparative révèle la richesse de l’échantillon V1 en ortho-diphénols. Les teneurs de

ces composés enregistrées pour les huiles témoins des deux échantillons sont supérieurs aux

celles obtenues par Guerfelet al.,(2009).

IV. Activité anti-oxydante

IV.1.Pouvoir réducteur

Les résultats du pouvoir réducteur des huiles analysées sont représentés dans la figure

17. L’étude statistique a révélée des différences significatives (p˂0,05) entre les échantillons  

étudiés. Les extraits d’huile d’olive témoin V1 exercent le pouvoir réducteur le plus élevé (1519

mg/kg); après macération, une diminution significative de 38% de cette activité a été enregistrée

pour l’huile macérée avec fcp (955 mg/kg), et de 61% pour l’huile macérée avec fcg et qui

présente la valeur est la plus faible (607 mg/kg).

Figure17: Pouvoir réducteur des variétés étudiées.

La barre verticale représente l’écart-type. Les valeurs portant les lettres différentes présentent une

différence significative a˃b>c (p<0,05). 

La même évolution est observée pour les extraits de l’huile V2 qui présentent l’activité

réductrice la plus élevée (1300mg/kg); la macération a induit une baisse significative (p<0,05)

de 60% de cette activité pour l’huile macérée avec des fcp et fcg (532 mg/kg). Parmi les

échantillons étudiées, les extraits de V1 exercent le meilleur pouvoir réducteur.

Selon Moreira, (2008), les différences du pouvoir réducteur constatées entre les extraits

analysées pourraient être liées à la teneur en composés donneurs d’électrons (composés

phénoliques) qui entrainent la réduction de fer ferrique (Fe3+) en fer ferreux (Fe2+).
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D’après les études réalisées par Jayaprakaska et al.,(2008), le pouvoir réducteur dépend

de la teneur en composés phénoliques des échantillons, de la position, et du nombre de

groupements hydroxyles.

IV.2 Activité anti radicalaire

Les résultats obtenus ont révélé des différences significatives (p˂0,05) de l’activité anti 

radicalaire des extraits d’huile testés (figure 18). Pour l’échantillon V1, les extraits d’huile

témoin présentent l’activité la plus élevée (669 mg/kg); après macération, une diminution

significative de 44%, a été enregistrée pour les extraits d’huile d’olive macérée avec fcg (368

mg/kg) et de 78% pour les extraits d’huile macérée avec fcp (149 mg/kg).

Les mêmes variations sont observées pour l’échantillon V2, où l’activité la plus est

élevée est notée dans les extraits de l’huile témoin (219 mg/kg) tandis que la plus faible dans

les extraits de l’huile macéré avec fcp (130 mg/kg) avec une perte estimée à 40%, toutefois les

extraits de l’huile macéré avec des fcg exercent une activité moyenne de 172 mg/kg.

Figure 18: activité anti-radicalaire des variétés de l’huile d’olive étudiées

Les barres verticales représentent les écarts types. Les valeurs portant les lettres différentes présentent une

différence significative a˃b˃c, (p<0,05).

Les résultats indiquent que l’échantillon V1 présente une activité anti radicalaire plus

élevée. Les valeurs obtenues sont supérieures à celles enregistrées par Debib et al.(2018), qui

ont montré que l’activité anti-radicalaire élevée de l’huile d’olive macérée serait due à sa

richesse en composés phénoliques qui peuvent exercer un pouvoir antioxydant important.

IV.3.Pouvoir chélateur du fer

L’analyse statistique des résultats (figure 19) a révélé des différences significatives entre les

huiles étudiées (P<0,05).Les extraits d’huile d’olive témoin V1 exercent une activité chélatrice
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de 21%, cette activité diminue de 24% pour l’huile d’olive macéré avec fcg (16 %), et de 48%

pour l’huile macérée avec fcp (11 %).

Figure 19: Pouvoir chélateur du fer des variétés de l’huile d’olives.

Les valeurs portant les lettres différentes présentent une différence significative (p<0,05).La barre

verticale représente l’écart-type.

La même évolution est observée pour les extraits de l’échantillon V2, l’activité chélatrice

maximale est exercée par les extraits de l’huile témoin (20%) ; après macération une diminution

significative de 30% est notée pour les extraits d’huile d’olive macéré avec fcg et fcp (14%).

L’étude comparative a montrée l’absence de différences significatives de l’activité

chélatrice de fer entre les deux échantillons analysés.

Toutefois les différences notées peuvent être liées aux propriétés structurales des

antioxydants présents dans les extraits d’huile d’olive.

V. Corrélation entre les teneurs en antioxydants et l’activité antioxydante

L’analyse statistique a montré qu’il existe une corrélation significative positive (p<0,05)

entre les teneurs en composés phénoliques des extraits d’huile d’olive témoins et macérées et

les activités antiradicalaire et réductrice avec des coefficients de corrélation de 0,96 et 0,70,

respectivement (annexe III, figures 7 et 8).

Des corrélations statistiquement significatives sont également observées entre la teneur

totale en O-diphénols et les activités antiradicalaire et réductrice avec des coefficients de

corrélation de 0,98 et de 0,87, respectivement (annexe III, figures 10 et 11). Ceci indique que

globalement, les composés phénoliques et particulièrement, les O-diphénols jouent un rôle

majeur dans l’activité antioxydante des huiles d’olive. Par contre, une faible corrélation a été

notée entre l’activité chélatrice et les teneurs en composés phénoliques (r= 0,24) (figure 9) ainsi

que celles des O-diphénols (r= 0,26) (figure 12). Ceci signifie que l’activité chélatrice peut être

partiellement liée à la nature des composés phénoliques.
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VI. Activité antimicrobienne

Les résultats de l’évaluation de l’activité antimicrobienne des échantillons d’huiles

d’olives étudiées sont illustrés dans le tableau III.

Tableau III : Résultats de l’activité antimicrobienne des échantillons

échantillon Echantillon

Diamètre des zones d’inhibition (mm)

Staphylococcus

Aureus

Escherichia coli Candidaalbicans

Echantillon V1

Témoin -- -- --

Hm-fcp -- -- --

Hm-fcg -- -- --

Echantillon

V2

Témoin -- -- --

Hm-fcp -- -- --

Hm-fcg -- -- --

(--) : absence de zones d’inhibitions observées.

D’après les résultats obtenus et illustré dans le tableau IV, Aucun effet antagoniste n’a

été observé aussi bien pour tous les échantillons de V1 et V2.

Les résultats que nous avons obtenus ne sont pas en accord avec ceux trouvés par Debib

et al. (2018), en effet ces deniers ont trouvé une activité anti microbienne vis-à-vis des bactéries

étudiées. Ceci peut être expliqué par les concentrations faibles des extraits utilisées et/ou la

méthode d’extraction adoptée.
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Conclusion

La qualité de deux échantillons d’huile d’olive ainsi que l’effet de la macération avec

des figues sèches coupées en petits et en grand morceaux sont évalués par la détermination

des analyses physico-chimiques, les activités antioxydante et biologique des extraits d’huile

d’olive préparés.

Les résultats des analyses physicochimiques des huiles d’olive témoins et macérées

sont conformes aux normes fixées par C.O.I (taux d’humidité, acidité, indice de peroxyde et

l’extinction à l’UV).

La teneur en antioxydants varie significativement entre les échantillons de l’huile

d’olive étudiés. L’échantilon V1 présente la teneur la plus élevée en polyphénols totaux

(435mg/kg), flavonoïdes (900mg/kg), flavonols (39mg/kg), et ortho diphénols (376mg/kg).

Après macération, les teneurs en ces composés diminuent significativement.

Cependant des variations des teneurs en pigments ont été constatées, l’huile témoin et

macérée de l’échantillon V1 présente les concentrations les plus élevées en caroténoïdes (7

ppm), tandis que les teneurs en chlorophylles des deux échantillons V1 et V2 sont proches.

Le potentiel antioxydant des huiles analysées est évalué à travers trois tests. L’huile

témoin de la variété V1 enregistre les valeurs les plus élevées (1519 mg/kg) et (669 mg/kg)

pour le pouvoir réducteur et l’activité anti-radicalaire, respectivement. Par contre les deux

échantillons possèdent une activité chélatrice de fer similaire.

L’étude des différentes corrélations indique que l’activité antioxydante des huiles

d’olive témoin et macérées est positivement corrélée avec leur teneur en composés

phénoliques.

L’évaluation de l’activité microbienne montre que les huiles étudiées n’exercent

aucune activité inhibitrice vis-à-vis des trois souches testées. Ceci démontre que l’activité

antimicrobienne pourrait être liée également à d’autres composés autres que les composés

phénoliques.

En guise de perspective, il convient de poursuivre ces recherches par :

- L’application des méthodes plus précises afin de déterminer la nature chimique

des différents composés du mélange huile d’olive- figue sèche.

- L’élargissement de l’échantillonnage dans tout le territoire Algérien.

- L’évaluation des activités biologiques in vitro et in vivo : antioxydante,

antimicrobiennes, antifongiques et antiinflammatoires des figues sèches et
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d’huile d’olive et leur macération, car en effet ces deux richesses pourrait être

valorisé et utilisé ultérieurement comme des produits thérapeutiques de base.
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Annexe I

Tableau I : Classification des huiles d’olive (COI, 2015).

Catégorie Huile d’olive

extra vierge

Huile d’olive

vierge

Huile d’olive

courante

Huile d’olive

lampante

(Impropre à la

consommation)

Acidité libre (%

d’acide oléique)

≤ 0,8 ≤ 2 ≤ 3,3 >3,3 

Indice de Peroxyde

( meqd’O2/kg)

≤ 20 ≤ 20 ≤ 20 Non limité 

Absorbance dans

l’UV

- à 270nm

- à 232nm

- ∆K 

≤ 0,22 

≤ 2,5 

≤ 0,01 

≤ 0,25 

≤ 2,60 

≤ 0,01 

≤ 0,3 

-

-

-

Teneur en eau ≤ 0,2 ≤ 0,2 ≤ 0,2 ≤ 0,3 

fruité Me>0 Me>0 - -

défauts Me=0 0 < Me <3,5 3,5< Me < 6,0 Me > 6,0

Me : la médiane

Tableau II: Composition moyenne en stérols de l’huile d’olive (Uzzan, 1992).

Stérols Pourcentage des stérols
totaux(%)

β-Sitostérol 75 - 90

Δ-5 avenastérol 3 - 14

Campestérol 2 - 4

Stigmastérol 1-2

Cholestérol <0,3
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Tableau III : Composition de la figue fraiche et sèche en éléments nutritionnels

(Composition moyenne pour 100 g net)(Favier et al., 1993).

Constituants Figue fraiche Figue sèche

Energie (Kcal) 54 224

Eau (g) 79,5 25

Glucides (g) 13 53

Protéines (g) 0,9 3,2

Lipides (g) 0,2 1,2

Fibres (g) 2,3 8

Vitamine C (mg) 5 1

Vitamine A (mg) 0,046 0,08

Vitamine B1 (mg) 0,05 0,08

Vitamine B2 (mg) 0,05 0,09

Vitamine PP (mg) 0,46 0,80

Vitamine B5 (mg) 0,30 0,44

Vitamine B6 (mg) 0,11 0,22

Calcium (mg) 60 160

Potassium (mg) 232 770

Sodium (mg) 3 14

Fer (mg) 0.78 2.5

Magnésium (mg) 18 62
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Figure 3: Courbe d’étalonnage des flavonoïdes.

Figure 1: Courbe d’étalonnage des Polyphénols.

Figure 2: Courbe d’étalonnage des flavonols.
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Figure 6: Courbe d’étalonnage de DPPH.

Figure 4: Courbe d’étalonnage des Ortho diphénols.

Figure 5 : Courbe d’étalonnage du pouvoir réducteur.
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Annexe III

Figure 9 : Corrélation entre composés phénoliques totaux et l’activité chélatrice de fer.

Figure 7 : Corrélation entre les composés phénoliques totaux et le pouvoir réducteur.

Figure 8: Corrélation entre composés phénoliques totaux et l’activitéanti-radicalaire.
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Figure 12: Corrélation entre les ortho-diphénols et l’activité chélatrice de fer

Figure 10: Corrélation entre les ortho-diphénols et le pouvoir réducteur.

Figure 11: Corrélation entre les ortho-diphénols et l’activité anti-radicalaire.
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Résumé

Ce travail est consacré à l’étude de l’évolution des teneurs en composés bioactifs (les

polyphénols totaux, les ortho diphénols, les flavonoïdes et les flavonols), l’activité

antioxydante (pouvoir réducteur, activité anti radicalaire, le pouvoir chélateur du fer) ainsi

que l’activité antimicrobienne des deux variétés d’huile d’olive au cours de la macération aux

figues sèche. D’autres paramètres physico-chimiques sont aussi analysés (humidité, indice

peroxyde, acidité). Les résultats obtenus concernant les indices de qualité ont révélé que les

valeurs des huiles analysées (fraiche et macérée) sont conformes aux normes établies par le

C.O.I (2003), pour la catégorie des huiles d’olive vierge. La macération de l’huile d’olive

stimule la diminution des concentrations en composés phénolique, flavonoïdes et flavonols,

ortho diphénols ; de même pour l’activité antioxydante d’où les concentrations les plus élevés

sont notées pour l’huile fraiche.

Mots clés : huile d’olive, figue sèche, macération, antioxydant, activité antioxydante.

Abstract

This work is dedicated to the study of the evolution of the contents in bioactive

compound (total polyphenols, orthodiphenols, flavonoids and flavonols), antioxidant activity

(reducing power, anti radical activity, iron chelating power) as well as the antimicrobia

activity of both varieties of olive oil during maceration with dried figs. Other physico-

chemical parameters are also analyzed (humidity, peroxide value, acidity). The results

obtained with regard to the quality indices revealed that the values of the oils analyzed (fresh

and macerated) comply with the standards established by C.O.I (2003), for the category of

virgin olive oils. The maceration of olive oil stimulates the decrease of the concentrations in

phenolic compounds, flavonoids and falvonols, orthodiphenols; similarly for the antioxidant

activity of where the highest concentrations are noted for the fresh oil.

Key-words: olive oil, dried fig, maceration, antioxidant, antioxidant activity.
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