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Introduction

Introduction

Le marché mondial des oléagineux a connu un développement considérable au
cours des dernieres années dans le but d'obtenir des huiles végétales (Cuvelier et al.,
2012), avec une augmentation continue de la population et du développement économique,
la demande et la consommation de ses huiles de haute qualité ne cesse d’augmenter
(Teixeira et al ., 2018) en raison de leur réle important dans la protection de la santé et la
prévention des maladies (Yang et al., 2018).

L’oxydation des huiles végétales ou les lipides dans les aliments en générale pose
de sérieux problémes pour 1’industrie alimentaire qui utilise de plus en plus des acides gras
hautement insaturés trés susceptibles a I’autoxydation. L’oxydation des lipides est une
réaction entre les lipides et I’oxygene, elle forme des hydroperoxydes en 1ére phase d’auto
oxydation suivie par une phase de propagation du phénomeéne. Les hydroperoxydes sont
instables et donnent des réactions secondaires produisant ainsi des alcools, acides,
aldéhydes, cétones etc (Sohn et hshima, 2011); elle entraine donc des altérations
qualitatives (rancissement), nutritionnelles (perte en vitamines) voir méme une toxicité due
aux produits issus de la peroxydation lipidique (peroxydes, aldéhydes).

Au revanche, la présence des antioxydants telle que les pigments caroténoides, les
tocophérols (vitamine E) et les composés phénoliques (CP) (Schimidt et Pokornny, 2005)
permet de garder la qualité des huiles et de minimiser la génération et I’accumulation des
composées indésirables (Li et al., 2018).

L’objectif de notre travaille est d’étudier la qualité de quelques huiles alimentaires
(huile de soja, huile d’amande, I’huile de lentisque, huile d’arachide, huile de nigelle et
I’huile de sésame), par le suivi des paramétres physico —chimiques, définir la teneur des
chlorophylles et les caroténoides et de mesurer I’activité antioxydant (activité
antiradicalaire DPPH).

L’étude est subdivisée en quatre chapitres :
v' Le premier chapitre est consacré pour donner des généralités sur les huiles
végeétales.
v Le deuxiéme chapitre concerne 1’étude de quelques huiles alimentaires
v’ Le troisiéme chapitre porte sur ’expérimentation qui consiste a 1’analyse physico-
chimique, ainsi qu’a I’évaluation de I’activité antioxydante de ces huiles.

v Le quatrieme chapitre consiste au traitement des résultats et leurs discussions.

)
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Chapitre | : Huiles végétales

1. Généralités sur les huiles végétales

Les huiles vegétales sont des composants essentiels de notre alimentation quotidienne,

elles assurent tout d’abord une fonction nutritionnelle et fonction technologique

La fonction nutritionnelle : Les huiles contribuent a 1’apport d’énergie, sont des sources
d’acides gras indispensables, et participent a I’apport et au transport de vitamines liposolubles
(E, D et pro-A) et d’autres constituants d’intérét nutritionnel comme des phytostérols ou des
composés phénoliques. Elles contribuent a la qualité organoleptique des produits, leur
apportant une texture onctueuse, crémeuse, fondante, un aspect brillant et une flaveur

spécifique (Cuvelier et Maillard, 2012)

La fonction technologique : Les huiles sont utilisees comme moyens de transfert de chaleur
en cuisson (exemple des huiles de friture), agents d’enrobage ou comme supports d’ardbmes et

de colorants lipophiles (Cuvelier et Maillard, 2012)

Ces huiles végétales, du fait de leur richesse en acides gras mono- et/ou polyinsatureés,

sont sujettes a des réactions chimiques telles que 1’isomérisation et I’oxydation des acides gras

(Cuvelier et Maillard, 2012)

2. Compositions des huiles végeétales en acides gras

Un corps gras (huile ou graisse) est composé¢ d’une grande variété de
constituants(Figure 1) ; les triglycérides sont trés largement majoritaires (95-99 %), ils sont
composés de glycérol (3-5 %) et d’acides gras (90-95 %), d’autres constituants sont
naturellement présents en faible quantité, des lipides a caractére polaire tels que les
phospholipides (0,1-0,2 %) et des composés dits insaponifiables appartenant a une fraction
non glyceridique (0,1 _a 3 %) principalement représentés par les stérols et les tocophérols et
les tocotrienols mais contenant également des caroténoides, des alcools terpéniques, du

squaléne, des composés phénoliques, etc (Morin et al., 2012).

-
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Figure 1. Composition des corps gras et importance relative des principales classes de

composés (Morin et al., 2012)

3. Extractions des huiles végétales

3.1 Huiles végétales brutes

Les huiles végétales brutes résultant du mélange entre 1’huile de pression et I’huile
d’extraction subissent ensuite un traitement de raffinage plus ou moins poussé selon les
débouchés envisagés afin d’¢éliminer les impuretés, les contaminants éventuels, et de garantir
des spécifications physico-chimiques et organoleptiques adaptées aux besoins des utilisateurs
en aval (usages alimentaires, techniques, biocarburant) (Régis, 2016).

Les huiles végétales brutes sont produites au cours du procédé de trituration des
graines oléagineuses. Cette opération, comporte trois étapes principales (Evrard et al., 2007 ;
Bauer et al., 2010; Fine et al., 2013).

a) La préparation des graines : Les graines oléagineuses sont tamisées en utilisant de tamis
rotatifs afin d’éliminer les impuretés qui pourraient affecter la qualité des huiles et des
tourteaux et complexifier les opérations unitaires a venir. Un chauffage a 60 °C puis un
aplatissage de ces graines au travers de deux cylindres sont ensuite réalisés pour favoriser
la libération de I’huile au cours des étapes de pression et d’extraction. Cette étape
d’aplatissage est importante puisque 1’huile contenue dans une graine non ou mal aplatie

ne pourra pas étre extraite. Les flocons obtenus sont cuits entre 80 et 100 °C pour but

\
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b)

d’inactiver certaines enzymes, et de dégradation les composés entourant les zones de
stockage des lipides et amélioration ainsi I’efficacité du pressage.
Extraction mécanique : Le passage de ces flocons cuits au travers d’une presse continue
a vis permet d’extraire environ 50%de 1’huile initialement contenue dans les graines. Les
matiéres solides potentiellement contenues dans cette huile sont alors retirées par
tamisage, filtration ou décantation. Le gateau ou écailles de pression, qui contient encore
entre 15 et 20 % d’huile, est ensuite granulé pour faciliter la percolation du solvant lors de
I’étape d’extraction.
L’extraction par solvant : L’épuisement du gateau se déroule dans un extracteur
fonctionnant en continu par immersion ou par percolation et dans lequel de 1’hexane
circule a contre-courant. Le solvant qui s’est continuellement enrichi en huile au cours de
I’extraction, est alors distillé tandis que le marc est désolvanté par évaporation de 1’hexane
dans un désolvant.

Les huiles brutes de pression et d’extraction sont ensuite mélangées puis raffinées afin
de fournir aux consommateurs une huile de qualité, exempte d’impuretés et de

contaminants, et qui répond aux exigences réglementaires (Régis et al., 2016).
3.2 Huiles végetales raffinées

L’huile raffinée est obtenue par extraction du fruit ou de la graine, suivie d’une

opération de raffinage. Le raffinage est un procédé qui permet de produire une huile aux

qualités organoleptiques modifiées : flaveur (goQt et odeur) neutre, coloration peu intense. Il

permet également d’éliminer un certain nombre de composés indésirables ainsi que les

contaminants potentiels des huiles (résidus de pesticides, hydrocarbures aromatiques

polycycliques, métaux lourds, mycotoxines).

Le raffinage a pour objectif de « maintenir ou améliorer les caracteres organoleptiques

et la stabilité des corps gras ». Il comprend la succession des opérations suivantes :

démucilagination ou dégommage, désacidification ou neutralisation, décoloration,

désodorisation (Cahuzac-Picaud, 2010)

_ Dégommage : Cette opération, qui consiste en I’ajout d’acide et/ou d’eau aux huiles brutes,

permet d’éliminer les 0,2 & 1,8 % de phospholipides qu’elles contiennent. Ainsi, de 0,1 a 0,3

% d’acide phosphorique. Aprés mélangeage, centrifugation et séchage des gommes formées,

la lécithine est récupérée afin d’étre valorisée.
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_ Neutralisation :La neutralisation permet d’extraire les acides gras libres dans les huiles
brutes, les teneurs des acides gras libres dans les huiles brutes varient entre 0,3 et 5 %. Cette
étape du procédé consiste a ajouter une solution de soude, dont la concentration dépend de
I’acidité de I’huile, aux mélanges issus de la démucilagination. Apres melangeage et
centrifugation, les pates de neutralisation formées sont lavées a I’eau a plusieurs reprises

avant d’étre séchées sous vide.

_ Décoloration : Dans un décolorateur contenant de 1’huile a 90-110 °C sont introduits de 0,2
a2 % d’agents d’adsorption tels que les terres décolorantes. Apres une mise en contact de 30
min sous agitation et sous vide poussé, I’huile est refroidie puis filtrée afin d’en extraire les

pigments encore présents.

_ Désodorisation : Les composés volatils contenus dans 1’huile sont enlevés par entrainement

a la vapeur d’cau sous vide tres poussé (Regis et al., 2016)
3.3 Huiles végétales vierges

L’huile vierge est obtenue uniquement par des procédés mécaniques, clarifiée
exclusivement par des moyens physiques et ne peut avoir subi ni traitement chimique ni
aucune opération de raffinage. Elle est donc obtenue par pression du fruit ou de la graine,
suivie d’une ou de plusieurs étapes mécaniques permettant de séparer 1’huile des fractions
solide et aqueuse. Cette séparation fait essentiellement appel au pressage et a la

centrifugation.

L’huile vierge est un produit naturel possedant une couleur et une flaveur

caractéristiques du fruit ou de la graine dont elle est extraite (Cahuzac-Picaud, 2010).

4 .Domaines d’utilisation des huiles végétales
Les huiles végétales sont utilisées comme une source biologique renouvelable, pour la
fabrication des biodiesels qui peux étre utilisés comme biocarburant non toxique,

bénéfique pour I’environnement (Ramadhas et al., 2004).

e Dans le domaine alimentaire : les huiles végetales est largement utilisée dans nos
produits alimentaires pour la cuisson, la friture et assaisonnement, son application
augmente de jour en jour mais certaines huiles végétales ne sont pas a la hauteur des
normes pour répondre a la satisfaction des consommateurs en termes de leurs propriétés

physico-chimiques ou pour la texture et la stabilité des produits alimentaires (Ahmad et




al., 2010). Parmi les huiles les plus utilisées on trouve 1’huile d’olive il considéré le
produit naturel précieux qui fournit une saveur excellente et unique et des avantages
nutritionnel importantes le plus utilisé dans les pays de la région méditerranéenne
(Chatzilazarou et al., 2006).

Le domaine pharmaceutique: les huiles obtenues a partir des sources végétales sont
utilisées comme ingrédient principale dans les formulations pharmaceutiques, dans la
fabrication de nombreux types de formulations, les suspensions, les préparations
liposomales ... pour toute voie d’administration (Van Hoogevest et al., 2014) , car ce sont
des composées naturelles qui ne posent pas de problémes aux patient donc les chercheures
cherchent a 1’amélioration de ce domaine par ['utilisation de ses composés naturels
bénéfique pour la santé humaine.

Le domaine cosmétique : L’industrie cosmétique cherche a produire des produits
innovants pour répondre aux exigences des consommateurs, alors il se tourne vers la
nature pour 1’orientation, I’inspiration et comme une source de nouveaux composés. Elle a
mis ’accent sur les applications cosmétiques a base des huiles comme matiéres premiéres,
car ce sont des ressources renouvelables le plus souvent extraites de diverses parties de
plantes de plusieurs espéces vegétales; se sont populairement inclus comme ingrédients
dans les produits cosmetiques en raison de leur composition élevée en acides gras saturés
et insaturés en raison de leur influence bénéfique sur la peau. Les huiles végétales est de
plus en plus utilis¢ comme composants de produits cosmétiques. Grace a ses propriétés
antioxydantes huiles végétales peuvent fournir a la peau une protection contre les
especes réactives d’oxygene, améliorer les propriétés photoprotectrices des écrans
solaires, elles peuvent aussi prévenir la perte d’eau par la peau et présentent également
des actions biologiques anti-cancérogénes et anti-inflammatoires, elles peuvent étre aussi

utilisées pour les cheveux (Vermaak et al., 2011; Pinto et al., 2018).

Chapitre 1 Huiles végétales
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Chapitre 11 : Huiles alimentaires

1. Genéralités sur les huiles alimentaires

Les ressources mondiales en matiére grasse proviennent pour 74% des graines et fruits
oléagineux. Ce fait justifie I’'importance des huiles végétales comme ressources alimentaires
utilisées par ’homme pour satisfaire ses besoins nutritionnels (Gunstone , 2001; Ollivier,
2003)

Les huiles sont des corps gras liquides a la température de 15°C, alors que les graisses
sont plus ou moins solides a cette température (Barka, 2016).

Les huiles alimentaires sont extraites a partir d’une source végétale, ils sont obtenus
par extraction des graines oléagineuses (sésame, soja, colza, tournesol, arachide, etc.), ou a
partir d’extraction des fruits oléagineux comme I’huile de coprah, olive, palme (Uzzan,
1984).

Les huiles alimentaires sont des huiles végétales utilisées en cuisine comme huiles de
cuisson, ou pour des fritures. Ce sont donc, des aliments importants qui apportent chacune des

nutriments tres bénéfiques a la santé humaine (Ayouaz et Benmamas, 2017).

2. Généralités sur les huiles alimentaires étudiées
2.1 Huile de Soja
2.1.1 Description botanique et origine de la plante
Le soja, Glycine max (L.), est une plante
d'origine asiatique appartenant a la famille des
Fabacées (Figure 2), est une légumineuse qui
pousse jusqu'a une hauteur de 120-180 cm. Les
producteurs mondiaux du soja sont les USA, le
Brésil, I'Argentine, la Chine et I'Inde (Tengnas et
Nilsson, 2003). Figure 2. Gousse verte du soja (BARKA, 2016)

2.1.2 Composition chimique de I’huile de soja
Les triglycérides constituent plus de 95% des composes lipidiques de I’huile de soja,

les autres composés sont les phospholipides et les diacylglycérols (Karlesking, 1992).

-
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La matiére huileuse est composée d'acide linoléique, d’acide oléique, d'acide
palmitique, d'acide -linolénique avec des acides gras saturés de 9-22% (Rizzo et Baroni,
2018).

Tableau I. Composition de I’huile de soja en acide gras (Platon, 1988).

Type d’acide gras Quantité %
Acide linoléique (C 18:2) 51,5
Acide oléique (C 18:1) 25,0
Acide palmitique (C 16:0) 11,5
Acide linolénique(C 18:3) 7.5
Acide stéarique (C 18:0) 4,0
Acide arachidique (C 20:0) 0,5

Tableau I1. Constituants mineurs de I'huile de soja (Platon, 1988).

Nature Composés

Lipidique Acides gras libres

Glucidique Sucres libres et glycolipides

lons métalliques Fer, cuivre, calcium, magnésium

Pigments C_aroten0|des, chlorophylle et autres
pigments

Produits oxydés Aldéhydes, cétones, peroxydes
Tocophérols.

Autres Matiéres insaponifiables (hydrocarbones,

alcools tri terpéniques, stérols)

Composés odorants

2.1.3 Utilisation et intérét nutritionnel et thérapeutique

L’huile de soja est recommandée pour les assaisonnements elle contient de la lécithine
et des gammas et delta tocophérols (antioxydants), sa richesse en lécithine la rend précieuse
pour la reconstitution des cellules nerveuses et cérébrales, sa bonne digestibilité en fait une
bonne remplacante de I'huile d'olive pour ceux qui ne peuvent la tolérer (Cossut et al., 2002).

Dans l'industrie du soja, apres I'extraction de I'huile, une fraction constante est utilisée
pour la production de fourrage pour le bétail (Rizzo et Baroni, 2018).

Les acides gras du soja sont tres sensibles a I’oxydation, il conviendrait donc d’éviter

au maximum le contact de 1’huile avec I’oxygéne de I’air (Platon, 1988).
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2.2 Huile d’arachide
2.2.1 Description botanique et origine de la plante

L’arachide (Arachis hypogaea L.), est populairement connue sous le nom de
cacahuete, c’est une légumineuse appartenant a la famille des Fabacées. L'arachide est la
culture majeure dans les pays asiatiques et africains, est une annuelle qui mesure environ 30 a
50 cm de hauteur, les feuilles sont alternes et pennées avec quatre folioles (deux paires
opposées ; pas de foliole terminale), chaque foliole mesure 1 a 7 cm de long et 1 a 3 cm de
large. Les fleurs d'arachide sont portées en grappes axillaires au-dessus du sol. Apres les
fleurs ont été pollinisées, une tige courte et épaisse a la base de la fleur, appelée gynophore
(Suchoszek-Lukaniuk et al., 2011).

Les producteurs mondiaux d’arachide comprennent la Chine, I'Inde, les Etats-Unis, le
Nigéria, I'Indonésie, Myanmar, Sénégal, Soudan, Argentine et Vietnam (El-Hamidi et
Zaher, 2018).

Pour les graines d’arachides elles se développent dans des gousses, contenant
généralement d’une a trois graines, ne se développent que sous terre. Chaque graine est
recouverte d'un mince tégument papyracé (Suchoszek-Lukaniuk et al., 2011).

La graine d'arachide est trés nutritive, sa composition est représentée dans la figure

suivante :
composants
bioactifs
14%
minéraux .
3% matiére grasse
44%
glucides
11%
protéines
28%

Figure 3. Composition de graine d’arachide (Wang et al., 2016).

2.2.2 Composition chimique d’huile d’arachide

L'huile d'arachide est riche en acide oléique mono insaturé suivi d’acide linoléique di-
insaturé suivi d'acide gras palmitique saturé. Le niveau haut d'acides gras polyinsaturés dans
I'huile d'arachide le rend trés sensible au rancissement et aux mauvais godts (Alagirisamy,
2016).

-



Chapitre 11 Huiles alimentaires

Tableau 111 : Composition chimique de I’huile d’arachide (Alagirisamy, 2016).

Type d’acide gras Quantité %

Acide oléique (C 18:1) 43% - 55%

Acide linoléique (C 18:2) 30% - 32%
Acide palmitique (C 16:0) 2% - 4%
Acide stéarique (C 18:0) 1% - 2%
Acide arachidique (C 20:0) 2% - 3%

Les antioxydants naturels dans I'huile d'arachide sont des tocophérols, le tableau

suivant représente les composés mineurs de 1’huile d’arachide.

Tableau IV. Composés mineurs de I’huile d’arachide (EI-Hamidi et Zaher, 2018)

Alpha- Béta- Gamma- Delta-

Composees | Stérol | Tocopherols tocopheérol | tocophérol | tocophérol | tocophérol

0.09- | 130a 1300 48 2373 0a140 88 a 389 0-22

VEmSUIE 0.3% mg/ kg mg / kg mg / kg mg / kg mg / kg

2.2.3 Utilisations et intérét nutritionnel et thérapeutique

Les produits dérivés d’arachides sont 1’huile, le tourteau, la pate d’arachide, le beurre
d’arachide et les graines elles-mémes.

L’huile d’arachide est utilisée en cuisine, car elle est tres stable, et résiste bien a la cuisson,
méme a haute température.

Le tourteau de graines d’arachide est riche en protéines (55-60 %) et est utilisé comme
complément alimentaire ou dans la préparation des aliments de sevrage. Il est aussi utilisé
dans la préparation des pains et d’autres aliments.

Le beurre d’arachide ou beurre de cacahuétes est une pate a tartiner faite a base de
graines d’arachides.

2.3. Huile de lentisque
3.3.1 Description botanique et origine de la plante

Pistacia lentiscus L. est un arbuste ou arbre appartenant a la famille des
Anacardiaceae, largement distribué dans les écosystemes «extrémes» du bassin
méditerranéen. Il prospére sur différents types de sols et est capable de tolérer et d'accumuler
du sel, il tolere eégalement de longues périodes de rayonnement solaire élevé et temperatures

élevées. Toutes les parties de cette plante ont une longue tradition dans la médecine et il est
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considéré comme l'espece la plus couramment utilisée traditionnellement parmi environ 20
especes du genre Pistacia (Azib et al., 2019).

Les graines de Pistacia lentiscus L. constituent environ 10 a 15% de la pulpe
comestible et sont généralement jetés comme déchets aprés extraction de la pulpe. L'huile
transformée a partir des graines constitue 7-15% du poids des graines entieres (Brahmi et al.,
2020).

2.3.2 Composition chimique de I'huile de lentisque

Les principaux composants des huiles essentielles des feuilles de P. lentiscus sont : le
myrcéne (33,46%) et l'a-pinéne (19,20%), tandis que le limonéne (18,26%) et l'a-pinéne
(20,46%) étaient les principaux composants des huiles essentielles de fruits de P. lentiscus)
(Bouyahya et al., 2018).

La composition en acide gras de I’huile de lentisque sont indiqués dans le tableau
suivant :

Tableau V. Composition en acides gras d’huile de fruit de Pistacia lentiscus (Saidi et al.,

2009).
Acides gras Quantité %
Oléique (C18:1) 50
Palmitique (C16 :0) 27.2
Linoléique (C18 :2) 19.3
Palmitoléique (C16 :1) 1.7

3.3.4 Utilisation et intérét nutritionnel et thérapeutique

L’huile de Pistacia lentiscus L. est utilisée au niveau international comme
médicament traditionnel pour ses propriétés thérapeutiques telles que son antifongique,
antibacterien et antioxydant (Negro, 2014).

En Algérie, les feuilles de P. lentiscus L sont utilisées pour traiter diverses maladies
telles que I'asthme, l'ulcére, la diarrhée, l'inflammation, eczéma, infections de la gorge et
diabeéte, la réduction du cholestérol total, LDL cholestérol et des triglycérides. (Bouyahya et
al., 2018)

Elle est aussi utilisée aussi dans le domaine alimentaire comme ardmes dans les
boissons (Negro, 2014)

¢
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Le mastic obtenu a partir de la tige administré par voie orale était tres efficace pour
prévenir les Iésions gastriques, donc il a un effet gastro protecteur (Balan et al., 2007), il est

aussi utilisé comme édulcorant, carminatif, stimulant (De Pooter et Schamp, 1991)

2.4 Huile de Nigelle
2.4.1 Description botanique et origine de la plante

Nigella sativa est une dicotylédone appartient a la famille Renonculaceae, genre
Nigella espéce Sativa, est une plante herbacée annuelle avec des fleurs qui sont
principalement blanches, jaunes, roses, bleu clair ou lavande avec des pétales de 5 a 10. Elle
est généralement cultivée entre novembre et avril et la germination dure environ 10-15 jours
apres semer des graines.

Le temps de floraison et de fructrage de la plante est de janvier a avril (Mohebbati et
al., 2020).

Elle pousse principalement dans diverses parties du sud de I’Europe et certaines
parties de 1’Asie (la Syrie, la Turquie, 1’Arabie saoudite, le Pakistan et 1’Inde), les pays
méditerranéens et est également cultivée dans le nord du Maroc.

Les graines de nigelle sont de petite taille généralement (1-5 mm), elles ont un goQt
aromatique et amer, ces graines sont connues sous le nom de «Al-HabbaAl-Sauda» et «Al-
Habba Al-Barakah» en arabe et noir cumin ou graines noires (black cumin ou black seeds) en
anglais (Kooti et al., 2016)

Au Moyen-Orient, le Nord I’Afrique et I’Inde, il a été utilisé traditionnellement
pendant des siecles pour le traitement de I’asthme, de la toux, de la bronchite, des maux de
téte, rhumatismes, fieévre, grippe et eczéma et pour ses activités antihistaminiques,
antidiabétiques et anti-inflammatoires (Burits et Bucar, 2000).

Les graines de N. sativa sont utilisées pour guérir les troubles gastro-intestinaux ainsi
que les affections cutanées ou respiratoires (Gharby et al., 2015)

Les graines de Nigella sativa contiennent des protéines, une grande quantité d’huiles
fixes, d’huile essentielle (volatile) ; elle contient la thymoquinone (TQ), avec ses dérives tels
que la thymohydroquinone et le thymol, les minéraux, les vitamines comme le calcium,
magnésium (1 a 4%), les saponines (0,013%), et les alcaloides (0,01%) des glucides (Benkaci
et al., 2007; Al-Gayyar et al.,2016; Bordoni et al., 2019).
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Tableau VI. Composition des graines de Nigella sativa (Ansari, 1988 ; Aljassir, 1992)

Huiles alimentaires

Constituant Quantité %
Lipides 30-35
Protéines 16 - 21
Glucides 20-33
Vitamines 45-6,5
Sels minéraux 3,7-8
Thymoquinone 27,8 — 57

2.4.2 Composition chimique d’huile de nigelle

L’huile de nigelle contient des composées majeures qui sont les acides gras fixes
insaturés (Alsuhaibani, 2018; Mazaheri et al., 2019), il contient aussi la thymoquinone
jusqu’a 50% et les antioxydants.

D’autre part d’huile de nigelle contient les composées mineures qui sont les acides
gras saturés (18,1 %), cette huile contient aussi des vitamines et minéraux.

Tableau VII. Composition en acides gras de I’huile de Nigella sativa d’ Arabie (Al-Jassir,

1992).
Acide gras AG (%)

Acide linoléique C 18:2 59,34
Acide oléique C 18:1 23,58
Acide stéarique C 18:0 2,28
Acide lignocérique C 24:0 1,080 + 0,012
Acide myristique C 14:0 0,90 £ 0,08
Acide palmitoléique C 16:1 0,30 £ 0,01

2.4.3 Utilisation et intérét nutritionnel et thérapeutique

L’huile de N. sativa est connue par son activité antioxydante, suite a plusieurs études
qui ont montré que les monoterpénes, y compris le pcyméne, 1’a-thujene, le y-terpinéne, le
carvacrol, I’a-pinéne, la thymoquinone et la B-pinene, les principaux composants de cette
huile ont une forte activité antioxydante (Kazemi, 2014).

Dans le domaine pharmaceutique, I’huile de nigelle a des effets théologiques et
pharmacologiques grace a la thymoquinone TQ, en augmentant la cellule T et les réponses
immunitaires (Azizi et al., 2019), aussi inhibent la peroxydation lipidique non enzymatique
dans les liposomes des effets anti-inflammatoires utilisés aussi pour le traitement de la peau

(’eczéma, 1’acné et probléme de la peau séche (Burits et Bucar, 2000).
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2.5 Huile d’amande
2.5.1 Description botanique et origine de la plante

L’amande, scientifiquement connut sous le nom de Prunus dulcis appartient a la
famille Rosaceae, sous-genre Amygdalus, est une espéce d'arbres a noix tels que péches,
prunes et cerises, de 4 a 12 metres de hauteur avec des feuilles vertes simples, et des fleurs
blanches ou rose, a fleurir au printemps en raison de ses faibles besoins de refroidissement
hivernal et de sa réponse rapide a la croissance températures, il peut vivre plus de 100 ans
(Wijeratne et al., 2006).

Les plus cultivés dans le monde, sont les pays méditerranéens et d’autres régions
chaudes Californie, 1’Asie centrale — le Moyen-Orient ( Askin et al., 2007; Kodad et al.,
2014)

Le noyau d’amande contient principalement des lipides (52,2%), acides gras
monoisaturés et polyinsaturés des protéines (20%), glucides (20,4 %), 4,4 % de sucres
solubles dans I’eau (Li et al., 2020)

2.5.2 Composition chimique d’huile d’amande

L’huile d’amande est une huile extraite a partir de noyau de couleur jaune largement
utilisée pour la production de produits cosmétiques et alimentaires, jusqu’a présent la qualité
d’huile d’amande est liée a la qualité du noyau (taille, forme, double, etc.), et les différentes
utilisations des amandes nécessites des noyaux ayant une composition spécifique, selon
chaque produit (Kodad et al., 2008).

L’huile d’amande est principalement composée d’acides gras mono et di insatures. Les
principaux acides gras qui apparaissent dans I’huile d’amande sont 1’acide oléique (50-80%),
linoléiques (11-37%), palmitique (5-16%) (Rabadan et al., 2017).

Les composants mineurs, sont les stérols ou les tocophérols (Maestri et al., 2015), les
stérols de I’huile d’amande sont presque entiérement composés de [-sitosterol (95% des
stérols totaux pour les acides gras : acide stéarique (1-4%) , I’acide linolénique a 0,1%
(Rabadan et al., 2017).

2.5.3 Utilisation et I’intérét nutritionnel et thérapeutique

L’utilisation de I’huile d’amande a augmenter dans le monde suite & ses avantages il
est utilisé dans divers domaines ; pour le domaine pharmaceutique, la réduction du cancer du
cblon et les maladies cardiovasculaires, liées a I’augmentation de lipoprotéines a haute densité
(HDL), également utilisées pour traiter la constipation effets inflammatoires et anti-
hépatotoxiques (Lardos, 2006 ; Esfahlan et al., 2010; Zeeshan, 2010).
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Dans le domaine alimentaire, ’amande est utilisé pour la consommation humaine
suite a sa valeur nutritive élevée en lipides ce qui constitue une source calorique, consommée
comme écrou entier ou utilisée dans divers confiseries et chocolats , il ne contribue pas a la
formation de cholestérol , en raison de leur niveau élevé d’acides gras insaturés (Kodad et al.,
2008), ou la consommation non humaine, ses composants jetés sont destiné a 1’alimentation
des animaux , utilisés comme aliment pour le bétail (Rabadan et al., 2017).

L’huile d’amande est utilisée dans le domaine cosmétique pour le traitement de la

peau et les cheveux.

2.6 Huile de Sésame
2.6.1 Description botanique et origine de la plante

Le sésame (Sesamumindicum L) est une plante annuelle, de la famille des Pedaliaceae,
est 1’une des matrices oléagineuses importantes avec une production mondiale annuelle
supérieure a 4 millions tonnes (Capellini et al., 2019).

Cette plante est cultivée aux zones chaudes et semi-chaudes, mais 1’amélioration des
cultivars appropriés a conduit a sa culture dans la plupart des régions du monde
(Gholinezhad et al., 2020). Environ 96 % de sa production se produit en Asie et en Afrique,
les 4 % restants se produisent dans les Amériques et en Europe (Choi et al., 2020), les
grandes régions qui produisent le sésame dans le monde sont distribuées comme suite :
L’Asie, la Méditerranée et 1’Afrique du Sud. Chine, Inde, Myanmar, Soudan, Ethiopie,
Nigéria, Le Mexique et le Guatemala (Ji et al., 2020).

Les graines de sésame sont utilisées dans le domaine alimentaire dans la préparation
de divers aliments en confiserie, y compris les pains, craquelins, sauces (Tahini) issues de
broyage des graines de sésame avec ajout de 1’eau de nombreux aliments peuvent contenir des
sources cachées de sésame, provenant de la graine ou de I’huile (Appel et al., 2018), ses
graines sont trés nutritives , elles sont riches en mati¢res graisses et d’autre part elles
continents des protéines , des phénols, des phytostérols, des vitamines (en particulier les

vitamines du groupe E et B), ainsi que les minéraux (Parsaeian et al., 2020)
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Tableau VII1. Composition chimique globale des graines de sésame (Bhat, 2014).

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

2.6.2 Composition chimique d’huile de sésame

L’huile de sésame est composé d’une grande partie des acides gras qui sont d’acides
gras mono et polyinsaturés insaturés (80 -85 % ), y compris 1’oléique et acide linoléique, et
(15-20% ) acides gras satures, acide palmitique et acide stéarique .

Les composes mineurs sont des matieres non vérifiables comme les ligans (0,2 a 0,4
%), les tocopheérols, les phytostérols et les phénols sesamolin, sesamin, et sesamol, la vitamine
E, provitamine A (Parsaeian et al., 2020).

L’huile de sésame est une huile végétale comestible produite a partir de graines de
sésame possede plusieurs nutriments bénéfiques et une saveur distincte (Choi et al. 2020),
elle est considérée comme huile de qualité supérieure en raison d’une forte teneur en acide
gras (~ 85%) et la présence d’antioxydants (comme sesamin, sesamolin et tocophérols) (You
etal., 2019).

La composition en acides gras de 1’huile de sésame est représenté dans le tableau

suivant :

Tableau VII11. Composition en acide gras de I’huile de sésame (Parsaeian, 2020).

Constituants Nom d’acide gras Composition %
) ) Acide T’oléique 32,7-53,9
acides gras insaturés e
acide linoléique 29.9-45.6
) ’ Acide palmitique 8.3-14.6
Acides gras saturés - -
acide stéarique 3.4-6.8
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2.6.3. Utilisation et intérét nutritionnel et thérapeutique

L’huile de graines de sésame est utilisée dans le domaine alimentaire comme huile de
cuisson grace a son arébme significatif, et elle peut étre employée pour la salade,
assaisonnement, la soupe (Ji et al., 2018), aussi utilisee comme matiere premiere pour la
production de certains matériaux comme la margarine .

Plusieurs études ont démontré que 1’huile de sésame a une résistance a la détérioration
oxydative par rapport a d’autres huiles comestibles, et il est trés efficace dans le traitement
des blessures (Boudjou, 2008).

Dans le domaine pharmaceutique, promouvoir 1’appétit anti-inflammatoire, réduise
les lipides plasmatiques, 1’hérisme, et le stress oxydatif (Tunde-Akintunde et al., 2004), effet
sur le cancer (présence de tocophérols), la fonction du foie et la tension artérielle (présence
de lignine) (ElI-Hamidi et Zaher, 2018).
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Chapitre 111 : Matériel et méthodes

L’objectif de cette étude est la détermination des caractéristiques physico-chimiques
(indices d’acide, de peroxyde, et de réfraction, extinction spécifique dans I’ultraviolet),
dosage des composees bioactifs (composes phénoliques, chlorophylles et caroténoides) et la
mesure de I’activité antioxydants de six huiles alimentaires (huile de soja, huile d’arachide,

huile d’amande, huile de sésame, huile de lentisque, huile de nigelle).

Donc, Ce chapitre est réparti en deux volets, le premier volet traite le matériel utilise :
la présentation des huiles a analysées, les produits chimiques, les réactifs utilisés, et
I’appareillage utilisé. Tandis que le second volet décrit les différentes méthodes d’analyses

utilisées.
I11. 1 Matériels

e Matiere premiére
Les six huiles alimentaires étudiées ainsi que leurs caractéristiques sont regroupées dans le
tableau suivant :

Tableau X. Présentation des échantillons d’huiles étudiées

Huile Méthode Origine Utilisation
d’extraction
Soja Raffinage chimique Domaine alimentaire :

friture, assaisonnement

Les graines sont
achetées a bejaia

Arachide e:[ pressees  par e Domaine
Armande Fraichement Pentreprise alimentaire
préparées en e Domaine
Sésame utilisant une cosmétique
extraction a froid, )
Lentisque ont été procurées * Domaine
: une entreprise pharmaceutique
Nigelle EFPMPB
(Entreprise de
fabrication des

produits et matériel
parapharmaceutique,
Bejaia).

&
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e Produits chimiques et réactifs

Matériel et méthodes

Les caracteristiques des produits chimiques et les réactifs utilisés sont regroupés dans le

tableau suivant.

Tableau XI. Produits chimiques et les réactifs utilisés

Produit chimique Formule chimique Masse molaire (g /mol)
Hydroxyde de potassium KOH 56,11
Ethanol CHsOH 46,07
Phénolphtaléine C20H1404 318,32
Chloroforme CHCy3 119,38
Acide acétique C2H40: 60,05
lodure de potassium Kl 166,00
Thiosulfate de sodium Na2S203 248,17
Amidon (CsH100s)n Sin=1: M=162
Hexane CeHus 86,18
Méthanol CH30OH 32,04
2,2-Diphenyl-1picrylhydrazyl C18H12Ns06 394,32

H3PW12040
s . acide phosphotungstique 2880,05
Réactif de Folin-Ciocalteu ( T‘lspl\z01204go que) 182525
(acide phosphomolybdique)
Carbonate de sodium Na2,CO3 105,99

I11.2 Analyses physico-chimiques

I11. 2. 1 Indice de peroxyde

L’indice de peroxyde est le nombre de milliéquivalents d’oxygéne actif par un

kilogramme de corps gras (me/Kg d’huile) (AFNOR, 2015),

quantité des peroxydes présent dans une matiere grasse.

» Principe

Une prise d’essai d’huile en solution dans un mélange d’acide acétique et de chloroforme
est traitée par une solution d'iodure de potassium. L'iode libéré est titré avec une solution de

thiosulfate de sodium en présence d’empois d’amidon comme un indicateur coloré selon la

réaction suivante (Pardon et al., 2007)

2Na2 S203 + 12

qui

> 2Nal+ Na25406

permet d’estimer la
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» Mode opératoire

Une masse de 0.5g d’huile a été peser dans un erlenmeyer, avec ajout de 7.5 ml de
mélange chloroforme - acide acétique , et I’ajoute de 0.25ml de la solution d’iodure de
potassium saturé, aprés agitation du mélange , laisser reposer pendant Smin a 1’abri de la
lumiere , ensuite ajout de 7.5ml d’cau distillée et 2 gouttes d’empois d’amidon, enfin titrage
de TI’iode libéré avec la solution thiosulfate de sodium (Na2S203) a 0.0IN jusqu’a la

disparition de la couleur.
Réaliser un témoin qui ne doit pas contenir de 1’huile

» Expression des résultats

Indice de peroxyde est donné par la formule suivante :

IP (meqgg/kg) =N. (V1-V0).1000/P

IP: Indice de peroxyde en mg O2 /Kg

N : Normalité de la solution de thiosulfate de sodium (0,01 N)

V1 : Volume de la solution de thiosulfate de sodium utilisé pour le titrage (ml)

VO : Volume de la solution de thiosulfate de sodium utilisée pour 1’essai a blanc (ml)

P : Poids de la prise d’essai (g).

111 .2.2 Indice d’acide

Une masse de 0.5g d’huile a analyser a été pesé dans un erlenmeyer, avec ’ajout de
12.5 ml d’¢éthanol ainsi que 2 gouttes de phénophtaléine, aprés une agitation ce mélange est
titré avec une solution alcoolique d’hydroxyde de sodium (NaOH) (0,1 N), jusqu’a

I’apparition d’une coloration rose persistante quelques secondes.

» Principe
Il consiste & une neutralisation des acides gras par une base (solution de NaOH) en

présence de phénolphtaléine comme un indicateur coloré selon la réaction suivante.

RCOOH + NaOH > RCOONa + H20

» Mode opératoire
Peser 0.5g d’huile a analyser dans un erlenmeyer, ajouter 12.5 ml d’éthanol avec 2
gouttes de phénophtaléine, apres une agitation ce mélange est titré avec une solution

-
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alcoolique d’hydroxyde de sodium (NaOH) (0,1 N) jusqu’a I’apparition d’une coloration rose

persistante quelques secondes.

» Expression des résultats
L’indice d’acide (IA) est déterminé selon la formule de (Wolff, 1968) suivante :

1A= (V1-V0).56, 1/P
Ou:
IA : Indice d’acide
V1 : Volume en ml de la solution de KOH utilisé pour I’échantillon
VO : Volume en ml de la solution de KOH utilisé pour le blanc
56,11: Masse molaire, exprimée en g/mole, d’hydroxyde de potassium.

P : Masse en gramme de la prise d’essai

I11. 2. 3 Indice réfraction
L’indice de réfraction d’une huile est le rapport entre le sinus de 1’angle d’incidence et le
sinus de I’angle de réfraction d’un rayon lumineux de longueur d’onde déterminée passant de

I’air a huile a une température donnée (Lion, 1955).

» Principe
Suivant le réfractomeétre utilisé, soit mesurer directement 1’angle de réfraction, soit
observer la limite de réflexion totale, I’huile étant maintenue dans les conditions d’iso

tropisme et de transparence.

» Mode opératoire

Quelques gouttes de 1’huile a analyser ont été étalées sur la lame bien nettoyée du
réfractométre, ensuite le cercle de la chambre sombre et claire est réglé dans la moitié et
effectuer la lecture des résultats (NF 1SO 6320, 1996).
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I11. 2. 4 Extinction spécifique dans I’Ultraviolet

La spectrométrie ultraviolette est basee sur le pouvoir que possédent certaines substances
d’absorber 1’énergie lumineuse. Les produits d’oxydation des huiles ont des spectres
caractéristiques dans I’UV.

Les produits primaires d’oxydation des lipides contenant des doubles liaisons conjuguées
peuvent étre quantifiés par spectrométrie UV. L’oxydation des acides gras polyinsaturés
s’accompagne d’un déplacement des doubles liaisons qui passent de la position malonique a

la position conjuguée.

> Principe
Cette méthode consiste a déterminer les absorbances a 232 et 270 nm qui
correspondent au maximum d’absorbance des hydroperoxydes et des produits secondaires

(Alais et al., 2003).

» Mode opératoire
L’absorbance, exprimée comme extinction spécifique, est déterminée selon la méthode
décrite par le COI (1996).
Peser 0.1g d’huile dans un erlenmeyer, ajouter 10ml d’hexane et remplir la cuve avec la
solution obtenue ensuite mesurer les extinctions, en utilisant comme référence hexane aux
langueurs d’ondes 270 et 232.

> Expression des résultats
E =AML /CXL
Ou
E : Extinction spécifique a la longueur d’onde A.
A Densité optique a la longueur d’onde A.
C : Concentration de la solution en g/100ml.

L: Longueur de la cuve en centimétre (1cm)

111.2 .5 Dosage des chlorophylles et des caroténoides
111.2.5.1 Dosages des chlorophylles

Le Protocol décrit par Minguez-Mosquera et al. (1991), est adopté pour estimer la teneur
en chlorophylles. Dans une fiole jaugée de 25 ml, peser 2g d’huile ajouter 10ml du
cyclohexane, apres agitation, lire I’absorbance a la langueur d’onde (670).

Les teneurs en chlorophylles sont déterminées par la formule suivante :

-
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> Expression des résultats

Les teneurs en chlorophylles sont déterminées par la formule suivante :

Chlorophylles (mg/kg) =A670.10%/613. 100. T
Ou,
A: Absorbance a une longueur d’onde 670nm.
T: Trajet optique (1cm).
613 : Coefficient d’extinction spécifique appliquée pour la phéophytine

111.2.5.2 Dosages des caroténoides

Les carotenes présents dans la phase hexanique sont dosés par spectrophotométrie a 450
nm qui correspond au maximum d’absorption de la - caroténe (Dymie et al., 1981)
Un échantillon de 2 g d’huile est ajusté a 10 ml avec du cyclohexane dans une fiole jaugée,
apres agitation I’absorption est mesurée a 470nm.

» Expression des résultats

Caroténoides (mg/kg)=A470.10%/2000.100.T

A470 : Absorbance a la langueur d’onde 470.
2000 : Extinction spécifique de la lutéine.
T : Trajet optique (1cm).

I11.6. Mesure de I’activité antioxydant
111.6.1 Extraction
La méthode adoptée est basée sur I’extraction liquide-liquide décrite par Pirisi et al.
(2000). Une masse de 3 g d'huile est solubilisée dans un mélange constitu¢ de 3ml de I’hexane
et 3 ml du méthanol 80%, une agitation pendant 2 min avec 1’agitateur, le mélange est
centrifugé (3000 rpm/5 min).
Enfin, Les deux solvants se séparent et la phase méthanolique est récupéreée.

111.6.2 Mesure ’activité anti-radicalaire (DPPH)

Le radical libre DPPH- (2,2-Diphényl-1-Picrylhydrazyl) est utilisé pour déterminer la
capacité antioxydants des extraits phénoliques. Ce dernier présente une absorption spécifique
a 517 nm qui lui confere une couleur violette. Lorsque le DPPHe est réduit en DPPH-H sa

couleur disparait et devient jaune (Gordon, 2001). La technique au DPPHe s’effectue a
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température ambiante ce qui permet de préserver les molécules testées de I’éventuelle

dégradation thermique.

» Mode opératoire

La capacité antioxydant des huiles est estimée suivant la méthode décrite par Salta et
al. (2009), Un volume de 0,1 ml d’extrait est additionné de 1 ml de la solution DPPH. Le
mélange est incubé a 1’obscurité pendant 30 min et la décoloration par rapport au témoin

contenant le DPPH et le solvant d’extraction est mesuré a 517 nm (Turkmen et al., 2006).

> Expression des résultats
L’activité antiradicalaire est exprimée en pourcentage d’inhibition par apport au témoin
selon la formule suivante
% d’inhibition = [(Absi-Abse) /Abst].100
Ou,
Abst: Absorbance du témoin
Abse: Absorbance de I’extrait
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Chapitre 1V : Résultats et Discussion

Les six huiles alimentaires (huile de sésame, huile d’amande, huile de nigelle, huile de
lentisque, huile de soja et huile d’arachide), sont soumises & des examens physico-chimiques
afin de vérifier leur qualité et leur pureté et déterminer leur activité antioxydante.

Dans cette partie, nous allons exposer les résultats relatifs aux analyses physico-

chimiques établies sur chaque huile.

IV. 1. Indice de peroxyde

L’indice de peroxyde exprimé en milliéquivalent d’oxygéne par kg d’huile, est un
moyen de mesurer 1’oxydation lipidique (Ryan et al., 1998), il est utilis¢ pour évaluer 1’état
de conservation d’une maticre grasse, en effet les corps gras peuvent s’oxyder en présence
d’oxygéene et de certains facteurs (UV, eau, enzyme, trace de métaux,...) (Chavanne, 1986).

L’attaque des huiles par ’oxygeéne conduit a des dégradations organoleptiques et
fonctionnelles, affectant directement la qualité des huiles (M’baye, 2012),les premiers
composés formés au cours de 1’oxydation sont les peroxydes ou les hydroperoxydes, ensuite
ces composés subissent d’autres réactions pour donner des aldéhydes, des cétones et des
acides qui sont responsables du défaut de rance de 1’huile (Satue et al., 1995).

Donc, cet indice permet d'apprécier les premiéres étapes d'une détérioration oxydative
de I'huile (Ollé, 2002).

Les résultats obtenus de I’indice de peroxyde des six types d’huiles sont représentées

dans la figure suivante :
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Figure 4. Indice de peroxyde de six huiles alimentaires étudiées
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D’apres les résultats obtenus nous remarquons que 1’indice de peroxyde exprimeé en
meq d’O2/Kg n’est pas le méme pour les six huiles alimentaires analysées, I’huile d’arachide
aune valeur élevee par rapport au autres huiles, suivie par ’huile de lentisque, huile de
sésame, huile de nigelle, huile d’amande et en fin 1’huile de soja, ces résultats traduit par la
peroxydation d’huile d’arachide plus que d’autres huile.

Selon la norme 1SO 3960 (2007), I’indice de peroxyde ne doit dépasser 10 Meq g
d’02/Kg, le tableau suivant regroupe les valeurs de I’indice de peroxyde des huiles
alimentaires analyseées.

Tableau XI. Indices de peroxyde des huiles alimentaires analysées

Huiles IP (Meq g d’O2/Kg) Norme 1SO 3960 (2007)
Arachide 8.46
Lentisque 2.06
Sésame 1.46
- 10 Meq g d’O2/Kg
Nigelle 1.12
Amande 0.40
Soja 0.32

Les valeurs de I’indice de peroxyde de six huiles analysées sont inférieures a la norme
(la valeur inférieure a 10mEq de peroxydes/kg d'huile).

D’Apres les résultats précédents, 1’huile le plus oxydée est I’huile d’arachide avec une
valeur de 8.46 Meq g d’02/Kg tandis que I’huile d’amande et I’huile de soja sont les moins
oxydés avec des valeurs de 0.40, 0.32 Meq g d’O2/Kg, respectivement.

La différence de la valeur de I’indice de peroxyde entre les six huiles peut étre
s’expliquer comme suite

Les huiles qui sont plus insaturées sont oxydées plus rapidement que les huiles moins
insaturées, et ’huile d’arachide est le plus oxydés, cette peroxydation détruit les acides gras
de I’huile, et conduit a I’obtention de composés tres toxiques (Deymie et al., 1981; Lamboni
et al., 2005), I'oxydation de I'huile commence de la récolte des grains est continue pendant le
stockage. Cette oxydation est due aux conditions de fabrication et qui peuvent provoquer une
oxydation des acides gras insaturés entrainant ainsi leur diminution (kandji, 2001).

Lorsqu'une huile n'est pas soumise a de bonnes conditions de conservation, sa qualité
peut se détériorer de diverses maniéres, mais le plus souvent par hydrolyse ou par oxydation,

dans ce cas, elle devient impropre a la consommation.
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V. 2. Indice d’acide

L’acidité renseigne principalement sur ’altération des triglycérides a la suite d’une
hydrolyse chimique ou enzymatique. Les acides gras libres non oxydés présentent un intérét
nutritionnel quasiment équivalent aux mémes acides gras sous forme glycéridique (Aubret et
al., 2003).

Autrement dit, I’indice d'acide est une mesure des acides gras libres présents dans
I'nuile. Les acides gras se trouvent sous la forme de triglycérides, cependant, au cours de la
transformation des acides gras peuvent avoir hydrolysé en acide gras libre. Plus I’TA trouvé,
plus le niveau des AGL qui se traduit par une diminution de la qualité de I'nuile (Monika et
al., 2013).

Tableau XII. Indices d’acide des six huiles alimentaires analysées et la norme Codex

Alimentarius
Huile Indice d’acide Code>.< Alimeptarius Codex Alimenta.rius
(Huiles raffinées) (Pression a froid)

Soja 0.44 <0.6mg KOH/g huile | -
Sésame 0.67
Arachide 1.604
Lentisque 151 | - <4.0mg KOH/g huile
Amande 0.78
Nigelle 2.87

D’apres les résultats obtenues , nous remarquons une différence des indices d’acide des
six huiles analysées, I’huile de nigelle avec une grande valeur suivie par ’huile de lentisque,
apres 1’huile d’arachide, en suite I’huile d’amande, I’huile de sésame et enfin 1’huile de soja

avec une faible valeur.

Selon la norme (Codex Alimentarius), I’indice d’acide pour les huiles raffinées est

inférieur ou égale a 0.6mg KOH/g huile.

L’huile de soja est une huiles raffinée sont indice d’acide est fixé a 0.44mg KOH/g

huile elle est inférieure a la norme cela implique que I’huile est conforme a la norme.

D’autre part, selon la norme Codex Alimentarius, la valeur d’indice d’acide des huiles

obtenues par pressage a froid est inférieur ou égale a la valeur de 4.0mg KOH /g huile, et

<
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d’aprés les résultats obtenues, on remarque que les 5 huiles alimentaires étudier extraite par

pressage a froid leurs indice d’acide est inférieur a la valeur décrite par la norme.

IV.3. Indice de réfraction
L’indice de réfraction représente un critere de pureté, Il dépend de la composition

chimique des huiles et de la température (Karleskind, 1992).

L’indice de réfraction « IR» des huiles varie en fonction de leurs insaturations, Il croft

avec le degré d’insaturation des acides gras contenus dans les matiéres grasses.

Selon la norme 1SO 6320-15-03 (2003), I’intervalle de I’indice de réfraction de 1’huile
est de 1,458-1,47

Ollé (2002) a propose une classification des huiles en fonction de leur composition en
acide gras majoritaire (acide oléique, acide linoléique, acide linolénique) et leur indice de

réfraction.

v" Huile riche en acide oléique 1,468<IR<1,472
v" Huiles riches en acide linoléique 1,471<IR<1,477
v Huiles riches en acide linolénique 1,480<IR<1,523
En se référant au classement des huiles végétales donné par Ollé., (2002), les huiles

alimentaires analysées sont classées dans le tableau suivant :

S
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Tableau X111 : Indices de réfraction des six huiles alimentaires et leurs classifications selon
Ollé
Huile Indice de réfraction Classification (Ollé, 2002)

Huile riche en acide

Soja 1.4730 linoleique
1,471<R<1,477
. Huile riche en acide oléique
Sésame 1.4705 1,468<R<1,472
Huile riche en acide oléique
Amande 1.4685 1 468<R<1,472
Arachide 1.4685 Huile riche en acide oléique
' 1,468<R<1,472
. Huile riche en acide oléique
Lentisque 1.4695 1,468<R<1 472
Huile riche en acide
Nigelle 1.4710 linoléique

1,471<R<1,477

D’aprés les résultats, les valeurs des indices de réfraction obtenues sont dans 1’intervalle

de la norme établies par 1SO 6320-15-03 (2003) qui est de 1,458-1,47.

IV.4. Extinction spécifique dans I’ultraviolet

Les extinctions spécifiques mesurées par spectrophotométrie est de déterminer les
coefficients d'absorption spécifiqgue dans le domaine de l'ultraviolet qui nous renseigne sur
la possibilité de détérioration d’huile par le phénoméene d’oxydation.

Les réactions d’isomérisation aboutissent a la formation de diénes et de triénes
conjugués qui absorbent la lumiére dans le domaine UV entre 232nm et 270 nm (Yadav,
2004)

En effet, les diénes conjugués et les produits primaires d’oxydation des acides gras se
forment par réarrangement des doubles liaisons du radical alkyle des acides gras
polyinsaturés, qui lorsqu’ils ont une structure diénique conjuguée tel que I’hydroperoxyde
linoléigque, absorbent la lumiere au voisinage de 232 nm. Les triénes conjugués (dans le cas de
la présence d’acides gras a trois doubles liaisons) et les produits secondaires d’oxydation tels

que les aldéhydes et cétones a- insaturés, absorbent la lumiere vers 270 nm. La détermination

5]
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des absorbances au voisinage de 232 nm et au voisinage de 270 nm permet de detecter et
d’évaluer les quantités des produits d’oxydation (\Wolff, 1968).

Plus la valeur d’extinction a A=232 nm est forte, plus I’huile est peroxydée, de méme
plus I’extinction a A=270nm est forte, plus elle est riche en produits d’oxydation secondaires
et traduit une faible aptitude a la conservation (Bouchekif, 1991).

Les absorbances a 232 nm et & 270 nm des huiles alimentaires analysees sont

représentés dans la figure suivante :
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Figure 5. Absorbances a 232 nm et a 270 nm des huiles alimentaires analysées

D’apres les présentations graphiques des extinctions des huiles alimentaires analysées
nous remarquons que :

L’extinction de I’huile de nigelle a A=232 nm est forte que leur extinction a A=270 nm,
qui s’explique par la peroxydation de cette huile, c’est le méme cas pour 1’huile de lentisque,
huile d’arachide, I’huile d’amande, et I’huile de sésame.

L’extinction de I’huile de soja a A=232 nm est moins forte que leur extinction & A=270
nm, qui traduit par la composition de cette huile en produits d’oxydation secondaires et

renseigne a la faible aptitude a la conservation.
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IV.5. Détermination des chlorophylles
Pour estimer la teneur en chlorophylles, nous avons utilisé la méthode décrit par
Minguez-Mosquera et al. (1991), mesurer I’absorbance des échantillons des huiles a la

longueur d’onde de 670 nm, les résultats obtenues sont exprimé dans la figure suivante :
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Figure 6. Teneurs en chlorophylles des huiles étudiées

D’apres les résultats obtenus, 1’huile de lentisque a donné une teneur plus importante en
chlorophylle (8.858mg/Kg), suivie par 1’huile de nigelle (7.781 mg/Kg), aprés I’huile de
sésame, en suit huile d’amande, en fin huiles de soja et d’arachide avec une faible teneur en
chlorophylles.

La chlorophylle est liee aux phénoménes oxydatifs par leurs actions catalytiques, pro-

oxydantes en présence de la lumiére et antioxydants a 1’obscurité (Grati, 1999).

IV.6 Détermination des caroténoides
Les caroténoides sont déterminés par spectrophotométrie a 450 nm qui correspond au
maximum d’absorption de la - carotene (Dymie et al., 1981)

Les résultats obtenus sont représentées dans la figure suivante :
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Figure 7. Teneurs en caroténoides des huiles étudiées

Les caroténoides sont impliqués dans les mécanismes d’auto-oxydation et de photo-
oxydation. En effet, les caroténoides sont des inhibiteurs tres efficaces de la photoxydation
induite par les pigments chlorophylliens (Grati, 1999).

Nos résultats montrent que I’huile de lentisque a donné toujours la teneur la plus
importante en caroténoides (5.81mg/g), suivie par I’huile de nigelle (4.58mg/qg), tandis que
les huiles de soja, huile de sésame, huile d’arachide, et huile d’amande ont des teneurs faible
en ce pigment.

La teneur en ce pigment dépend du stade de maturité du fruit, du processus d'extraction
et des conditions du stockage (Ramdanet-Mdorsel, 2003).

La chlorophylle et les caroténoides sont des parametres de qualité importants parce
qu’ils se correlent avec la couleur, qui est un attribut de base pour la qualité d’une huile. Leur
grandeur dépend de différents facteurs, tels que la maturité du fruit, les conditions
climatiques, le type de sol et les procédures d'extraction (El Harfi et al., 2015).

32
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IV.7. Mesure de I’activité antioxydant

Selon Almela et al. (2006) et Obeid et al. (2007), la quantification et 1’identification des
polyphénols des extraits végétaux sont considerées comme la premiére étape vers 1’évaluation
de la capacité antioxydante.

Le radical DPPH est généralement I’'un des composés le plus utilisé pour 1’évaluation
rapide et directe de ’activité antioxydante en raison de sa stabilit¢ en forme radicale et la
simplicité de I’analyse (Bozin et al., 2008).

Le test DPPH permet de mesurer le pouvoir antiradicalaire d’extraits végétaux, Il
mesure la capacité d’un antioxydant a réduire le radical chimique DPPH (2,2-diphényl-1-
picrylhydrazyl) par transfert d’un hydrogéne. Le DPPH, initialement violet, se transforme en
DPPH-H, jaune péle.

La réduction du DPPH est facilement mesurée par spectrophotométrie a 517 nm. La
réaction sera plus ou moins rapide selon la nature de 1’antioxydant, et la quantité de DPPH-H
formée dépendra de la concentration en antioxydant.

Les résultats de la capacité antioxydante totale des six huiles alimentaires exprimées en
pourcentage d’inhibition du radical DPPH

Les résultats obtenus sont représentées dans le graphe suivant :
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Figure 8. Activité antiradicalaire des extraits de six huiles étudiées exprimées en pourcentage
d’inhibition du radical DPPH
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La neutralisation du radical DPPH est utilisée afin d’évaluer la capacité antioxydante
des composés naturels. Les molécules anti-oxydantes peuvent neutraliser les radicaux libres
DPPHe et les convertir en d'autres composés plus stables, ce qui induit une diminution de
I'absorbance a 517 nm (Williams et al., 1995; Espin et al., 2000)

L’extrait d’huile végétale qui renferme la teneur en composés phénolique la plus élevée
présente I’activité anti radicalaire la plus importante.

L’extrait d’huile de nigelle exerce la meilleure activité anti radicalaire et inhibe 76% du
radical DPPHe, alors que la capacité antiradicalaire de I’huile de lentisque a une inhibition de
23%, en suite I’huile de sésame qui inhibe 12% du radical DPPHe, et 1’huile d’amande et
d’arachide inhibent 8% du radical DPPHe, en fin I’huile de soja avec faible activité
antiradicalaire qui inhibe 6% du radical DPPHe, Cette faible activité peut étre due a ses faibles

teneurs en polyphénols totaux et en ortho-diphénols.
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Conclusion

L’alimentation joue un role important pour notre organisme, c’est une source
d’énergie, les opinions sur le role des aliments dans la santé humaine ont considérablement
changé méme si I’objectif clé pour prévenir les carences et les maladies est une alimentation
équilibrée mais une excellente nutrition, une bonne qualité alimentaire  est encore mieux
afin de promouvoir la sante et de réduire le risque de maladies, parmi ses aliment on trouve
les huiles végétales. L’évolution de la politique nutritionnelle sur le rapport lipidique a
permis de mettre en avant la notion de « qualité de lipides » au lieu de la « quantité de lipides
», en effet plusieurs études ont été réalisé ses dernieres année pour contréler la qualité des
huiles ,cette qualité est menacée par 1’oxydation qui est un phénomeéne complexe , plusieurs
facteurs influencent et accéleérent cette réaction qui sont la présence d’oxygene, la lumicre,
la durée de conservation, la composition, et la chaleur. D’autre part la présence des

antioxydants inhibe la peroxydation et protége la qualité des huiles.

Au cours de notre études nous avons analysé six huiles alimentaires déférents qui
sont huile de soja, amande, arachide, lentisque, nigelle, et sésame par le suivie des parameétres

physico chimique, les résultats trouvé montre que :

» Augmentation de I’indice de peroxyde signifie la formation des peroxydes, donc 1’huile
est plus peroxydee.

» L’huile de nigelle avec la plus grande valeur pour I’indice d’acide cela est justifié par la
maturation de la graine e I’augmentation des acides gras libres

» L’indice de réfraction et I’extinction spécifique est dans la norme pour les six huile
analysées.

» La teneur en chlorophylles et les caroténoides est élevé dans I’huile de lentisque ce qui

implique une activité antioxydante élevé (76%).

D’apres tous les résultats obtenus on conclut que I’huile alimentaire analysée répond a

norme, ils sont considérés comme une source d’antioxydants.

Nos objectifs été¢ d’améliorer la qualité de ’huile de soja par un mélange des huiles,
mais malheureusement avec les conditions actuelles (Corona et le confinement), elles nous

ont empéché de réaliser la suite de travaille.
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Annexe 1 : Opérations unitaires du procédé de trituration (Source : F. Fine et al., 2013).



Annexe 2: Raffinage des huiles par voie chimique (Source : Devillers et al., 2010).



Résumé

La dégradation des huiles par ’oxygéne est la cause majeure de la détérioration de sa
qualité pendant le stockage et le traitement, de nombreux efforts sont observes ces dernieres
annees dans le domaine agroalimentaire afin de contrdlées leurs qualités. L’objectif de notre
travail est d’évalué la qualité de six huiles alimentaires (soja, amande, lentisque, nigelle,
arachide, sésame) par le suivi des parameétres physico-chimiques (I’indice d’acide, indice de
peroxyde, indice de réfraction, I’extinction spécifique, dosage des caroténoides et des
chlorophylles). Les résultats obtenus ont permis de déduire que les six huiles alimentaires
analysées sont conforme a la norme. La différence entre les valeurs trouvées des huiles
analysées peut étre expliquée par la présence des antioxydants, la composition des huiles, la

maturation des graines, la conservation.

Mots-clés : huiles alimentaires, antioxydants, analyses physico-chimiques, agroalimentaire

Abstract

The degradation of oils by oxygen is the major cause of the deterioration of its quality
during storage and processing, many efforts have been observed in recent years in the food
industry to control their qualities. The objective of our work is to evaluate the quality of six
edible oils (soybean, almond, mastic, black seed, peanut, sesame) by monitoring the
physicochemical parameters (acid number, peroxide index, index refraction, specific
extinction, determination of carotenoids and chlorophylls). The results obtained made it
possible to deduce that the six edible oils analyzed comply with the standard. The difference
between the values found for the oils analyzed can be explained by the presence of
antioxidants, the composition of the oils, the ripening of the seeds, and storage.

Keywords: edible oils, antioxidants, physico-chemical analyzes, oxygen, food industry
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