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Introduction

L'huile d'olive vierge est I'ingrédient le plus important du régime méditerranéen
(Saroli¢ et al., 2014), C’est ’une des huiles végétales les plus anciennes issue du fruit de
I'olivier (Olea europaea L.) obtenue uniquement par des méthodes mécaniques qui conservent
ses propriétés nutritionnelles et organoleptiques. Elle est largement produite et a été utilisée
depuis des temps anciens dans la région méditerranéenne, ou elle est appréciée pour ses
propriétés nutritionnelles, son goQt et son aréme en raison de sa teneur en composés volatils et

non volatils essentiels (Pefalvo et al., 2016).

Ces derniéres années il y a eu une augmentation significative de la consommation
globale de I’huile d’olive, méme dans les pays ou elle n’est pas produite, comme le Canada et
le Japon (Milis, 2006). Cela est dd en grande partie a ses effets nutritionnels et bénéfiques sur
la santé qui ont été liés a 1’équilibre optimal entre les acides gras saturés (AGS), mono
insaturés (AGMI) et polyinsaturés (AGPI), ainsi qu’a la présence de composants mineurs tels
que les caroténoides, les polyphénols et les tocophérols (Lazzez et al., 2008). Cette
consommation a été associée a une réduction des maladies cardiovasculaires, des desordres
neurologiques et a certains types de maladies cancéreuses (Servili, 2014, Manna et al.,
2002). Plusieurs études ont démontré la capacité antioxydante des polyphénols de 1’huile
d’olive (Servili et al., 2009). En plus de I’inhibition de la peroxydation des lipides, les
composés phénoliques piegent les radicaux libres et par conséquent protégent le corps humain
(Cicerale et al., 2009).

La qualité de I'nuile d'olive dépend de plusieurs facteurs tels que la maturation, la
méthode d'extraction, le type de sol, les conditions climatiques, les variétés et les conditions
de stockage (Gharbi et al., 2015). L’évaluation de la qualité de I'huile d'olive est liée & une
série importante de parameétres physico-chimiques comprenant 1'acidité, I’indice de peroxyde
et I’évaluation sensorielle (Gharbi et al., 2015). Ces derniéres années, différents procédés ont
été proposes pour I’amélioration de la qualité nutritionnelle de I’huile d’olive, entre autres
I’enrichissement endogene en améliorant les conditions du procédé lui-méme, et il y a aussi

I’enrichissement exogéne par I’incorporation de matiéres végétales. (Sawadogo et al., 2015).

Les fruits de tomate sont actuellement promus comme étant une source riche de
composés phénoliques, composés d'intérét grace a de leur activité antioxydante et leurs effets
bénéfiques pour la santé humaine, comme la réduction du risque de cancer, de maladies

cardiovasculaires et d'autres pathologies...ctc (Sawadogo et al., 2015). Les composés
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bioactifs alimentaires ont attiré l'attention des consommateurs pour leurs propriétés anti

oxydantes connues (Gharby et al., 2014).

L’objectif de notre étude consiste a une évaluation et un suivie phyto chimique d’une
huile d’olive enrichie par la tomate durant le stockage. Afin de mieux situer le contexte dans
lequel s’inscrit ce travail, une synthése bibliographique est présentée sur 1’huile d’olive et la
tomate. La partie expeérimentale de ce travail est consacré au suivi de la teneur en composés
phénoliques, et au suivi de D’activité antioxydante de 1’huile d’olive vierge témoins et

enrichies par les la tomate.
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1.1. Définition de I’huile d’olive

L’huile d’olive est l'ingrédient le plus important du régime méditerranéen (Covas et
al., 2009; Saroli¢ et al., 2014), provenant uniquement du fruit de 1’olivier (Olea europaea L)
(figure 01), obtenue par moyen physique a 1’exclusion des huiles issues par solvants ou par
des procédés de ré-estérification et de tout mélange avec des huiles d’autre nature (Tripoli et
al., 2005).

5y A S SRS

Figure 01. Photo d’un olivier.

1.2. La classification de I’huile d’olive

Plusieurs catégories d’huile d’olive (CNUCD, 2005) sont établies selon différents
paramétres a savoir I’acidité, I’indice de peroxyde, 1’absorbance dans I’'UV et les
caractéristiques organoleptiques (Kalua et al., 2005), le Conseil Oléicole International (COl,

2015) a classé I’huile d’olive en catégories reportés dans le tableau 01.
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Tableau 01. Les différents types de 1’huile d’olive classés par le Codex Alimentarius (Codex,
1981)

Type d’huile | Acidité (% Indice Coefficient Coefficient AK
acide peroxyde d’extinction | d’extinction
oléique) (meq O, /kg spécifique spécifique

d’huile 270nmE% 1 | 232nmE% 1

d’olive) cm cm
Huile d'olive <1 <20 <0,25 2,50 <0,01
vierge extra
Huile d'olive <2 <20 <0,3 2,60 <0,01
vierge
Huile d'olive <33 <20 <0,3 - <0,16
vierge
ordinaire
Huile d'olive <15 <15 <0,9 - <0,15
Huile de <15 <5 <20 - <0,20
grignon d'olive
raffinée
Huile de <15 <15 <17 - <0,18
grignon
d'olive
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1.3. Technologie d’extraction de I’huile d’olive

Selon (CAR/PP, 2000), ils sont réparties essentiellement en trois types représentés

dans la figure 02.

Systéme d’extraction

A 4 Y Y
Systéme d’extraction par presse Systéme continue d’extraction avec Systéme de centrifugation a
centrifugation a trois phases deux phases
Y A\ 4
Presse Presse La 1% sépare I’huile, les grignons et Séparation de la phase
métallique hydraulique margine huileuse de celle solide
(100 kg/cm?) (400 kg/cm?) (grignons et margines)
A 4

La 2°™ sépare I’huile de la margine

A 4 A\ 4
Obtention d’une huile moins Obtention d’une huile pauvre en Obtention d’un rendement
piquante, riche en polyphénols composés phénoliques et élevé en huile riche en
aromatiques polyphénols

Figure 02. Schéma général des différentes techniques d’extraction de 1’huile d’olive
(CAR/PP, 2000)
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I.4. La composition chimique de I’huile

L'huile d'olive se compose d’une fraction saponifiable qui représente 98% (v/v) de son
poids total sous forme de lipides qui sont constitués de glycérides et d'acides gras tels que
I’acide palmitique, linoléique et oléique, et d’une deuxiéme fraction insaponifiable comprend
environ 2% (v/v) du poids total qui est composée de polyphénols, pigments, arémes et

saveurs. (Vossen, 2005).

1.4.1. La fraction saponifiable (composés majeurs)
Elle est composée essentiellement de triglycérides, esters du glycérol et d'acides gras

(Ran, 2014).
1.4.1.1. Les acides gras (AG)

Les AG peuvent étre libres a 1’état naturel. Ce sont des composes organiques a base de
carbone, d'hydrogene et d'oxygéne. lls sont formés d'une chaine hydrocarbonée (figure 03)

plus ou moins longue et d'un groupe carboxyle (Damirchi, 2007).

Gras Acide
H HH HH H
1 1 1 1 29
H—C—C—C—C—C—C—C
T
O—H
H HH H H
: Groupe N Longueur variable : B h(;r:oupe
méthyle de la chaine carbonée (CH;), carboxyle
allant de 2 a 22 carbones

Figure 03. Structure chimique d’acides gras dans 1’huile d’olive (Genot and Michalski,
2010)
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La composition en acide gras dans 1’huile d’olive dépend de la zone de production, I’altitude,

le climat, la variété et le stade de maturation du fruit (Boskou et al., 2006), les différents

composés sont représentes dans le tableau 02.

Tableau 02. Les différents composants d’acide gras de I’huile d’olive vierge de France

(Denis et al., 2003)

Nature

Formule brute

Teneur en

pourcentage (%)

Acide myristique
Acide palmitique
Acide sapiénique
Acide palmitoléique
Acide margarique
Acide margaroléique
Acide stéarique
Acide oléique

Acide vaccénique
Acide linoléique
Acide a-linoleinique
Acide arachidonique
Acide gadoléique
Acide béhénique

Acide lignocérique

Cus: 0
Ci: 0
Ci6: 1n-9
Ci6: 1In-7
Ci7:0
Ci7: 1n-8
Cis: 0
Cis: 1n-9
Cis: 1In-7
Cis: 2n-6
Cis: 3n-3
C20:0
Co: 1n-9
Cxn: 0
Co: 0

Tr
7,5-15,6
0,1-0,2
0,3-1,9
<0,3
<05
14-34
60,9 - 82,1
0,7-3,6
45-16,1
04-12
0,3-05
0,2-05
<0,2
<0,1

Cx:yn-Z ou x est le nombre de carbones, y le nombre de double liaisons, z la position de

la double liaison en partant du méthyle terminal. tr = traces.
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1.4.1.2. Les triglycérides (TG)

Les TG (figure 04) sont des triesters resultant de la combinaison de 3 molécules d'AG

par leur fonction carboxyle avec les fonctions alcooliques du glycérol (Henry,2003).

i 0
(@]
H i H—C—O—C—R
H— ¢ — OH HO — C —R' | o
| o |
H— C—OH + 1] — H—C—O0O—C—R"
j HO —C — R" o
H—¢—OH O | I
I H—C—O— C—R"
H HD_ C — R™ l
H
_ Triglycéride
Glycérol 3 acides gras (triester de glycérol)

Figure 04. Structure chimique des triglycérides dans I’huile d’olive (Damirchi, 2007)

Ils sont hétérogénes car ils sont estérifies par des AG différents qui caractérisent le
type spécifique de graisse alimentaire (Henry, 2003). Le triglycéride majoritaire d’huile
d’olive est la trioléine avec un pourcentage presenté dans le tableau 03 allant de 40 a 59%

(Abaza et al., 2002).

Tableau 03. Composition de I’huile d’olive vierge en triglycéride (Damirchi, 2007)

Nature Composition en glycérides en pourcentage
(%)

O : Acide oléique (O00) 40 -59

P : Acide palmitique (POO) 12 - 20

L : Acide linoléique (OOL) 12,5-20

S : Acide stearique (SOO) 3-7
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1.4.2. La fraction insaponifiable

Elle correspond a I'ensemble des constituants d'un corps gras qui, aprés saponification,
sont peu solubles dans I'eau et solubles dans les solvants des graisses, cette fraction contient
des constituants dits « mineurs» par leur faible proportion dans la composition chimique de
I’huile d'olive, mais qui lui apportent une valeur biologique d'une grande richesse (Henry,
2003). Elle est constituée de: hydrocarbures, stérols, composés phénoliques, pigments et

tocophérols.
1.4.2.1. Les hydrocarbures

Le principal hydrocarbure de 1’huile d’olive est le squaléne qui représente entre 30 a
50% de la fraction insaponifiable, celui-ci apparait dans la voie de la biosynthése du
cholestérol et d’autres stérols (Samaniego-Sanchez et al., 2010), il présente un effet

protecteur a des faibles températures et a I’obscurité (Joaquin and Carmen, 2002).
1.4.2.2. Les stérols

Ils sont des lipides importants liés a I’huile et sa qualité représente 15% (v/v) de la
fraction insaponifiable (Gutierrez et al., 1999). Tous les stérols ont en commun le noyau et
ils different par leurs chaine latérale, leur teneur dans I’huile d’olive est de 200 mg/100 g
d’huile (Joaquin and Carmen, 2002). Parmi les facteurs qui influencent sur cette teneur,
figurent la variété des olives et leur degré de maturité. Le principal stérol, est le B-sitostérol
(Boskou et al., 2006).

1.4.2.3. Composés phénoliques

L’huile d’olive contient des composés phénoliques simples et complexes, présents en
grande quantité (20 a 500 mg pour 100 g d’huile), ils exercent une activité antioxydante
importante, en particulier 1’hydroxytyrosol dérivé de 1’européine, c’est le principal
responsable de l'action antioxydante des polyphénols (Simopoulos, 2001). C'est, en partie,
grace a lui que I'huile d'olive montre une aussi grande stabilité face a I'oxydation. Il est, en
effet, bien connu pour la protection anti peroxyde qu'il confere a I'huile d'olive (Tripoli et al.,
2005).

La composition en polyphénols de I'huile d'olive dépend de la variété et de la maturité
des olives mais aussi des procedés technologiques utilisés pour séparer la phase aqueuse

(margines) de la phase huileuse (Henry, 2003).

e —————————————
9
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OH

HO

OH

Figure 05. Structure chimique d’hydroxytyrosol (Tripoli et al., 2005)

1.4.2.4. Les pigments

a. La chlorophylle

Responsable de la couleur verdatre de I’huile d’olive, sa quantité peut varier en
fonction de nombreux facteurs. Ce pigment vert naturel stimule dans lI'organisme la croissance
cellulaire, I’hématopoiése et accélere les processus de cicatrisation. Sa teneur est de I'ordre de
0,1 & 1 mg pour 100 g d’huile. L’huile d’olive contient majoritairement la chlorophylle a et b

(figure 06) qui attribuent la couleur verte pour les drupes d’olive (Ran, 2014).

En présence de la lumiere, la chlorophylle oxyde I'huile, alors qu’a I'obscurité, elle
posseéde une activité antioxydante. C'est 1’une des raisons pour les quelles I'huile d'olive est

conservée a l'abri de la lumiére (Henry, 2003).

HC=CH H CH, H,C=CH HH-C=0

O=CCH,CH, | (e (] O—CCH.CH, | i (=)
| : i
J | J |

C,H,, O=C—0CH, Catls O=C—0CH,

Chlorophyll a Chlcrophyll b

Figure 06. Structure chimique de chlorophylle a et b (Ran, 2014)
b. Les caroténoides

Ce sont également des pigments naturels a structure d'’hydrocarbure. Jouent un réle

d’antioxydant, parmi eux : la B-caroténe et la lutéine qui sont les principaux caroténoides
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présents dans I’huile d’olive. Il y a de tres petites quantités de xanthophyle comme la
violaxanthine (Ran, 2014); et le a-carotene (provitamine A) & des concentrations variables
(0,3 & 3,7 mg pour 1 kg d’huile), ce dernier est fournit par clivage de la vitamine A, I'huile
d'olive est d'ailleurs la seule huile végetale a en posséder (Henry, 2003). Les caroténoides
totaux peuvent varier entre 1 et 20 mg/kg d’huile (Ran, 2014), ils se décomposent également
au cours du stockage de 1'huile, si elle est exposée a la lumiére. Dans ces conditions, I'huile
d'olive peut devenir totalement incolore apres 4 ou 5 ans (Henry, 2003).

1.4.2.5. Les tocophérols

Ils sont reconnus pour leur double action bénéfique, tout d’abord 1’atout d’étre une
vitamine liposoluble (vitamine E) et ils ont également une forte activité antioxydante, la

teneur totale en tocophérols dans I’huiles d’olives est trés variable (Haddam et al., 2013).
Il existe 4 types de tocophérols selon (Blekas et al., 1994, Rayan et al., 2002):

- les a-tocophérols ou vitamine E qui représente 90% des formes de tocophérols, la plus active

avec sa forte activité vitaminique.

- les B-tocophérols, les ¥-tocophérols et les 6-tocophérols (figure 07).

(o =
HO» =
=)
ce-Tocopheaerol CH3
HL G~ 7 =
i Ha CHy CHiy CH,
CH
HO
B-Tocopheraol CH
CH CH CH
CHa CH, = =1 =]
HO
T-Tocopheraol CiHa
H.C CH CH CH
CHa CH = 3 = E ]
HO
S-Tocopherol CH,
(=)
oH cH cH
Hs, CH 3 3 3

Figure 07. Les différentes structures de tocophérol (Djenontin et al., 2006)

I.5. Les caractéristiques organoleptiques de I’huile d’olive vierge

e —————————————
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Les attributs sensoriels de I’huile d’olive sont classés selon COI (2007)
a. L’amertume

C’est le gotit élémentaire caractéristique de I’huile obtenue d’olives vertes ou au stade

de la véraison.
b. Le fruité

Ensemble des sensations olfactives caractéristiques de 1’huile, dépendant de la variété

des olives, provenant de fruits sains et frais, percues par voie directe ou rétro nasale.
c. Le piquant

Sensation tactile de picotement, caractéristique des huiles produites au début de la
campagne, principalement a partir d’olives vertes. Toutes autre caractéristiques que ces trois

attributs sera percue comme un défaut de I’huile d’olive (Veillet, 2010).
1.6. Les différentes procédures d’enrichissement

Un grand nombre de substances biologiques peuvent étre potentiellement utilisées
pour enrichir I’huile d’olive principalement des feuilles ou des grignons d'olive (Rodreguez
et al., 2017) ainsi que par des plantes et des legumes, I’enrichissement est assuré par

différents procedés:

a. Enrichissement par infusion
Une meéthode de macération traditionnelle pour enrichir 1’huile d’olive et qui consiste
a dissoudre des matériaux naturels contenant des antioxydants et des composés aromatiques
tels que les herbes, les épices et les fruits (Baiano et al., 2010), dans la phase huileuse,

requérant une duree de temps prolongeée et une température ambiante (Caponio et al., 2005).

b. Enrichissement par des extraits végétaux
Implique I’extraction des composés cibles a partir de leurs matieres premieres comme
la margine, les épices et les herbes (Gharby et al., 2014) et les incorporer pour étre dissous
dans I’huile d’olive (Adamez et al., 2014) (Tableau 04)

c. Enrichissement par Co-traitement

12
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Une méthode moins utilisée repose sur l'ajout des herbes ou d’autres matiéres
végetales a la pate des olives broyées avant I'étape de malaxation ou pendant le broyage lors
de I'extraction de I’huile d’olive, des exemples sont cités dans le tableau 04.

d. Enrichissement par ultrasons
La méthode a été développé par Japon-Lujan et al., (2008). Les ultrasons ont été
appliqués pour améliorer I'extraction des produits naturels a partir du matériel végetal,
principalement a travers le phénomeéne de la cavitation. L'effet mécanique des ultrasons est
censé accelérer la libération des composants bioactifs dus a la perturbation de la paroi
cellulaire (Achat et al., 2012).

e. Enrichissement par microonde
Une méthode qui accélere le processus de transfert des composes bioactifs par les
énergies auxiliaires de microonde dans I’huile d’olive, permet d’augmenter le rendement,
diminue la quantité de solvant nécessaire et réduit le temps de traitement (Malheiro et al.,
2012).

13
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Tableau 04. Résumé des travaux récents sur 1’effet d’enrichissement de 1’huile d’olive par des

matieres végétales (Rodreguez et al., 2017)

La source

Méthode et condition d’extraction

Effet fonctionnel observé

dans I’huile d’olive enrichie

Feuilles d’olive

Poivron rouge

Ail, citron, origan,

piment et romarin

Tomate

Extraction solide-liquide directement dans
I’huile (sans solvant organique), chambre
d'extraction dynamique extraction assistée
par ultrasons (25 °C, 20 min)

Extraction solide-liquide et liquide-liquide
extraction  assistée

avec éthanol,

microonde (8 - 10 min, 200 - 400 W)

par

- 20%
extraction par liquide super critique a 40 °C
et 15 - 23 MPa

Infusion 10 jusqu’a 30 jours

Co-traitement  (pressage, broyage et

malaxation) 3 - 20% en olives

Avec la pulpe de la tomate et [’huile d’olive
vierge a haute agitation mécanique, co-
broyage de la graine de tomate ou de la peau

et des olives

Fruits (pomme, citron 0,5 - 5% par co-traitement (mouture et / ou

et orange),
(romarin, thym,

basilic et origan)

épices malaxation)

Stabilité oxydative accrue

Stabilité oxydative accrue

Stabilité oxydative réduite

réduite a
de

activité antioxydante plus

Stabilité
I’exception l'ail :

élevée (romarin)

Amélioration de Dactivité

antioxydante

Différences significatives
dans les tests sensoriels, a

I’exception des pommes
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|.7. Les bienfaits d’enrichissement de I’huile d’olive vierge

L’enrichissement de 1’huile d’olive par des composés phénoliques, I’ecuropéine et ces
métabolites (tyrosol et hydroxytirosol), qui sont des inhibiteurs puissants des radicaux généres
lors de I’oxydation (Lkrik et al., 2005) ainsi que 1’enrichissement par les flavonoides, les
chlorophylles et les composés aromatiques qui possedent souvent des activités antioxydantes
non négligeables assurent la stabilité antioxydante et améliorent la qualité de 1’huile d’olive
(Gharby et al., 2014).

Le développement de ces huiles d'olive fonctionnelles peut aider a prévenir les
maladies chroniques et améliorer la qualité de vie, sa richesse en antioxydants, comme les
polyphénols, en particulier, et d’autres constituants permettent de prévenir et de traiter les
maladies cardiovasculaires, les cancers, le diabete, les maladies neuro-dégénératives,
I’inflammation et le vieillissement, 1’obésité (Wahrburga et al., 2002). Ils sont doté d’une
activité antimicrobienne et jouent aussi un réle important dans le renforcement du systéme
immunitaire et la protection de certains tissus et organes contre les dommages oxydatifs:

cerveau, foie, globules sanguins, etc..... (Benmlih et al., 2016).
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11.1. Description botanique de la tomate

La tomate (Lycoperscion esculem Mill) (figure 08) est une plante annuelle, buissonnante,
poilue, vivace et herbacée appartient a la famille des Solanaceae, a tige grimpante qui peut
atteindre une hauteur de plus de deux meétres (Naika et al., 2005). Ses feuilles sont alternes,
simples, et sans stipules, son fruit est sous forme d’une baie plus ou moins grosse, de forme

variable, et de couleurs variées selon les variétés (Bouzaata, 2016).

Figure 08. Photographie d’un plant et fruit de tomate (Bouzaata, 2016)

11.2. Classification de la tomate (Bouzaata, 2016)

Reégne.......ooovviiiiiiii, Plantae.
Sousrégne.........ooovviiiiiiiiiinnn.. Trachenobionta.
Division.........ooovviiiiiiiiiiie Magnoliophyta.
Classe....oovvieiiiiii i Magnoliopsida

Sous classe........coeveiiiiiiiiiiiinn. Asteridae.
Ordre.....ovvvviviiiiiiiin Solonales.

Famille ..., Solanaceae.

GeNIe .o Solanum ou Lycopersicon
ESpece .......cocceevee e e e evv e e Lycopersicon esculentum Mill
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11.3. Composition de la tomate

11.3.1. La composition nutritionnelle

La tomate comme la plupart des fruits, présente une bonne densité nutritionnelle

(tableau 05).

Tableau 05. Composition du fruit de tomate. Les données sont en grammes pour 100 g de

matiere fraiche consommable (Davies et al., 2009)

Nutriments Valeur par 100 g
Eau 93,4-942¢9
Protides 09-11¢g
lipides 0,39
Glucides 28-47¢9
Fibres 06-15¢g
Minéraux 0,6 mg
Calcium (Ca) 9,7-15mg
Potassium(K) 202 — 300 mg
Sodium (Na) 3-11mg
Phosphore (P) 20 - 27 mg
Fer (Fe) 0,2-0,6 mg
Magnésium (Mg) 3-11mg
Provitamine A 0,5-0.8mg
Vitamine B1 0,04 - 0,06 mg
Vitamine B2 0,02 - 0,05 mg
Vitamine B6 0,08 - 0,1 mg
Vitamine C 15-23 mg
Vitamine E 0,04-1,2mg

L’intérét nutritionnel de la tomate réside également dans le fait qu’elle contient de nombreux

métabolites secondaires et des antioxydants (Bouzaata, 2016).
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11.3.2. La composition en métabolites secondaires
11.3.2.1. Les composés phénoliques

Une grande diversité de composés phénoliques a été identifiée dans la tomate. Elle
est composee principalement des acides hydroxycinnamiques, des flavonols et des flavanones,
presque tous sous forme glycosylée, elle contient également des alcaloides dont le plus connu

est la tomatine (tomatidine 3-O-B-lycotetraoside) (Chanforan, 2010).

a. Les acides phénoliques
Principalement 1’acide gallique, caféoylquinique, chlorogénique, ferulique, caféique et

I’acide p-coumarique (Vallverdu et al., 2010).

b. Les flavonoides
Sont des métabolites secondaires des plantes, ils présentent un squelette de base a 15
atomes de carbone (Cs-C3-Cg). Les principaux flavonoides identifies dans la tomate sont:

catéchine, quercétine, kaémpferol, nargénine, perunidine et la rutine (Chanforan, 2010).

C. Lesanthocyanes

Sont un groupe de dérivés des flavonoides et des pigments hydrosolubles responsables des
couleurs de certaines parties végétales (fleurs, fruits, feuilles) les plus présents dans la tomate
sont : Delphinidine-3-O-rutinoside-5-O-glucoside, Pétunidine -3-O-rutinoside-5-O-glucoside
et Malvidine-3-O-rutinoside-5-O-glucoside (Chanforan, 2010).

3.2.2. Les caroténoides
Ce sont des pigments lipophiles d’origine végétale, ils conférent aux plantes leur
couleur, les caroténoides présents dans les tomates sont: 1’a caroténe, les xanthophylles tels

que le B-cryptoxanthine, la zéaxanthine, la lutéine (Lecerf, 2006).

a. Lelycopéne

Le lycopéne (figure 09) est le pigment principalement responsable de la couleur
rouge fonce caractéristique de la tomate mdre. Il posséde des propriétés biologiques et
physicochimiques, ce qui concerne ses effets comme antioxydant naturel (Montesano et al.,
2008).
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HC™ CH,

Figure 09. Structure moléculaire du lycopéne (Montesano et al., 2008)

3.2.3. Les composés aromatiques
Quelques composeés aromatiques importants ont été isolés des fruits de Lycoperscion
esculem Mill & savoir I’Eugénol, Déacadiéne-trans-2,trans-4 a,l, Linalol, lactone de 1’acide

trimethyl-2,6,6-hydroxy-2-cyclohéxylidéne, Geranylacétone (Viani et al., 1969).

11.4. Les effets bénéfiques de la tomate

La tomate est considérée comme un produit agricole riche en éléments nutritifs
notamment en composeés bioactifs (acides phénoliques, vitamines, flavonoides, caroténoides).
Ces composés, individuelles ou combinés permettent la prévention de certaines maladies
chroniques tels que le cancer d’estomac, du rectum, du sein, de la prostate ainsi que les

risques de maladies cardiovasculaire (Sawadogo et al., 2015).
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I11.1. Produits et réactifs chimiques

- Eaudistillee

- Hexane CgH14

- Ethanol C;HsO

- Solution de carbonate de sodium Na,CO3 a 20% et a 7,5%
- Solution de réactif de Folin Ciocalteu (dilué a 1/10)
- Phénophtaléine CH1404

- Acide gallique C7HgOs

- Nitrite de sodium NaNO,a 0,01 N

- Trichlorure d'aluminium AICl;

- Cyclohexane CgHj,

- Hydroxyde de potassium KOH a 0,1N

- Acide acétique CH3COOH

- Chloroforme CHCI;

- Solution d’iodure de potassium saturée Kl

- Solution d’empois d’amidon

- Solution de thiosulfate de sodium NayS,05

- Solution de DPPH°

- Sulfate de magnésium anhydre MgSO,

I11.2. Appareillage

- Spectrophotométre UV-Visible : Optizen -3220UV
- Balance électronique de précision 0,001g : OHAVS
- Centrifugeuse EZ Swing -3K.

- Agitateur magnétique : Hot plate stirrer.

- pH-metre :METTLER TOLEDO -Five Easy F20

- Etuve réglable : Venticell.
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111.3. Matériel végétal

La matrice végetale utilisée dans notre étude est la tomate. Cette derniere a été

incorporée dans la matrice huileuse qui est I’huile d’olive vierge (matrice d’enrichissement).

Les fruits de tomate sont récoltés a Biskra durant le mois d’avril 2018, présentant une
couleur rouge en pleine maturité. Ce choix se justifie par sa richesse en antioxydants.
L’huile d’olive est de variét¢é CHEMLLAL, il s’agit d’une huile d’olive vierge récoltée en
mois de janvier a I’est de Bouira, Aghbalou, la région de Bahalil dont I’extraction est faite par
I’extraction a trois phases.

Le but de notre étude est de suivre I’enrichissement de 1’huile d’olive par la tomate en
suivant 1’évaluation des substances bioactives dans I’huile d’olive aprés relargage des ces

derniers de puis la tomate durant une période d’un mois.

111.4. L’enrichissement

L’imprégnation de la tomate dans I’huile d’olive vierge a été réalisée selon la méthode
traditionnelle. Les tomates ont été coupées en petit morceaux et ont été misent dans des
flacons en verre de 70 mL. L’huile est ensuite ajoutée aux morceaux de fruits jusqu'a

immersion avec un apport (11 g de tomate/59 mL d’huile vierge).

Les flacons ont été stockés a 1’obscurité et a température ambiante avec d’autres

flacons de I’huile d’olive témoin sans enrichissement (figure 10, a et b).

Figure 10. Photographie des flacons contenant I’huile d’olive vierge témoin (a) et enrichie (b)
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I11.5. Extraction des polyphénols a partir de I’huile d’olive vierge (enrichie

et témoin):
5.1. Principe

Elle consiste a dissoudre et & mélanger I’huile d’olive vierge dans un solvant organique
pour la récupération des composés phénoliques. Les solvants dans ce cas agissent selon des
mécanismes proches de ceux qui interviennent dans les réactions de synthése organique, il

s’agit d’une interaction moléculaire entre le solvant et le soluté (Vercauteren et al., 1996).
5.2. Protocol expérimental

Pour I’extraction des polyphénols d’huile vierge, la méthode de Didierb et al. (2015) a été
suivie avec certaines modifications: un échantillon d’huile d’olive vierge (4 g)a été dissout
dans 4 mL d’hexane, puis 4 mL du mélange éthanol/ eau (60/40, v/v) a été ajoute, le mélange
a eté agité par un vortex pendant 2 minutes, la phase éthanolique a été récupérée apres
centrifugation pendant 5 minutes a 3000 tours/minute (diametre 14 cm). Un deuxiéme lavage,
a été réalise auquel 5 mL d’hexane ont été ajouté. Une centrifugation & 3000 tours/minute
pendant 5 minutes a été réalisée, la phase éthanolique a été récupérée pour étre évaporé dans
une étuve a 60 °C (figure 11).

111.6. Dosage des polyphénols

6.1. Analyse de I’extrait
6.1.1. Principe

Le dosage des polyphénols totaux repose sur la méthode de Folin-Ciocalteu, qui est un
réactif composé d’acide phospho-tungstique (H3PW12040) et d’acide phosphomolybdique qui
se réduisent dans un milieu basique, en un mélange d’oxydes bleus de tungsténe et de
molybdéne par les composés phénoliques. L’intensité de la coloration bleue produite est

proportionnelle & la quantité de polyphénols présents dans I’extrait (Ollivier et al., 2004).

6.1.2. Protocol expérimental
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La méthode de dosage des polyphénols utilisé est celle décrite par Negi et al. (2003). Un
volume de 0,4 mL d’extrait a été additionné avec 2 mL du réactif de Folin-Ciocalteu (dilué a
1/10). Aprés 5 min, un volume (1,6 mL) d’une solution de carbonate de sodium a 20% (m/v))
a été ajoutée. Ce meélange réactionnel a été laissé a I’obscurité pendant 20 min a température
ambiante. L’absorbance de la coloration bleue développée a été mesurée a 760 nm (figure 12).
La teneur en polyphénols a été déterminée en référence a la courbe d’étalonnage obtenue avec
I’acide gallique (annexe 1). Les résultats ont été exprimés en mg d’équivalent d’acide gallique
(EAG

I11.7. Tests d’activité antioxydante
Test DPPH® (2, 2diphényl-1- picrylhydrazyl)
7.1. Principe

Le composé chimique 2, 2diphényl-1- picrylhydrazyl (a, a- diphényl-B-picrylhydrazyle)
posséde un électron non appari¢ sur un atome du pont d’azote, les molécules du radical ne
forme pas des dimeéres il reste donc sous sa forme monomere relativement stable a
température ambiante. C’est cette délocalisation qui provoque la coloration violacé bien
caractéristique de la solution de DPPH?®. Le suivi de la diminution de la coloration de DPPH°
permet de mesurer I’efficacit¢ d’un antioxydant, due a une recombinaison des radicaux

DPPH°® qui posséde une absorbance maximal a 515 nm (Rolland, 2004).

Concernant les composés phénoliques, le mécanisme principal d’action est le piégeage des
radicaux libres par transfert de 1’atome H sur le DPPH® alors transformé en une molécule
stable DPPH®. Les résultats peuvent étre exprimés en tant qu’activité anti-radicalaire ou en
pourcentage d’inhibition des radicaux libres en utilisant la formule est exprimée dans
I’équation 1 (Boudries et al., 2012):

Le pourcentage d’inhibition= (abs témoin —Abs d’échantillon)/Abs témoin)x100

...Equationl

7.2 Protocol expérimental
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Le test DPPH°a éte réalisé selon la méthode décrite par Dudonné et al. (2009). Un
volume d’extrait (100 pL) a différentes concentration a été mélangé avec 3 mL de la solution
de DPPH® (60 uM, m/v). Aprés 20 minutes d’incubation a 37 °C, 1’absorbance a été mesuré a
515 nm (figure 13). Les résultats ont été exprimés en pourcentage d’inhibition, et une courbe

d’inhibition en fonction de la concentration a été tracée: % d’inhibition = f (concentrations).

111.8. Caractérisation physicochimique et organoleptique de I’huile d’olive

vierge
8.1. Test organoleptique

La qualité est définie comme étant I’ensemble des caractéristiques chimiques,
physiques et sensorielles, permettant de classer I’huile d’olive en différentes catégories
(Tanouti et al., 2010). Pour la caractérisation organoleptique de notre échantillon, trois

criteres sont pris en considération: la couleur, I’odeur et la saveur.

Le test organoleptique s’est déroulé au niveau de laboratoire d’analyse dans la faculté
SNV en présence des étudiants (12 personnes;8 filles et 2 gargons dont 1’age était entre 21ans
a 24 ans ) . Au moment de la dégustation, chaque membre avait en face de lui un volume de
I’huile d’olive vierge (environ 2 mL). Aprées la dégustation, chacun de ces étudiants a répondu

a un questionnaire concernant les trois criteres cités auparavant (anexxe2)

8.2. Caractérisation physico-chimique de I’huile d’olive vierge
8.2.1. Acidité libre

C’est un facteur important pour évaluer la qualité d’une huile, elle est largement utilisée a
la fois comme un critére classique de classification commerciale des huiles vierges, aussi un
facteur qui renseigne sur l’altération de I’huile par hydrolyse. En effet, dans les huiles
végétales, les acides gras naturels sont essentiellement présents sous forme de triglycérides 98
99% (Gharby et al., 2014).

a) Principe

L’acidité¢ de I’huile d’olive est due a la présence des acides gras libres qui cedent leurs
protons H* dans le milieu. Elle correspond a la quantité de potasse nécessaire pour neutraliser

I’acidité de 1g de matiére grasse (Gharby et al., 2014).

e —————————————
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b) Protocol expérimentale:

L’acidité libre, exprimée en pourcentage d’acide oléique, a été déterminée sur une prise
d'essai de 1g d’huile d’olive dissoute dans 50 mL d’éthanol. Le mélange a été titré par une
solution d’hydroxyde de potassium & 0,1 N en présence de phénolphtaléine (Boulfane et al.,
2015).

L’acidité exprimée en pourcentage d’acide oléique, est calculée selon la formule (équation 2)

(Rehouma, 2008):

A% (acide oléique) = (V-Vo) * (N * M/10 * m)

...Equation 2

V et Vo : volume en millilitre de KOH nécessaire a la neutralisation de 1’échantillon et le

blanc, respectivement
N : normalité de la solution de KOH (0,1N)
M : masse molaire de I’acide oléique qui est égale a 282 g/mL

m: masse en gramme de la prise d’essai

8.2.2. Indice de peroxyde
a) Principe

Le principe de cette méthode repose sur le titrage par une solution de thiosulfate de
sodium des molécules d’iode libérées par oxydation des iodures par les hydro peroxydes de
I’échantillon solubilis¢é dans un mélange acide acétique/chloroforme. Les résultats sont

exprimés en meq O,/kg d’huile d’olive (Lagadere et al., 2004).

b) Protocol expérimentale
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Un volume de 1 mL d’huile d’olive a été dissout dans 12,2 mL du mélange d’acide
acetique / chloroforme (3/2, v/v). Ensuite 15 mL d’une solution d’iodure de potassium saturée
ont été additionnés au mélange. Ce dernier a été placé a I'obscurité pendant 5 min. Le mélange
a été additionné a 60 mL d’eau distillée et 1 mL d’une solution d’empois d’amidon (une
couleur violette apparait). Le mélange obtenu a été titré par une solution de thiosulfate de
sodium & 0,01N (Boulfane et al., 2015).

L’indice de peroxyde (IP) se détermine selon 1’équation 3 (Boulfane et al., 2015) :

IP =N (V-V0) x1000 / m (meq d’0O,/Kg)

...Equation3
Vo : volume en millilitre de thiosulfate de sodium nécessaire pour titrer le blanc
V : volume en millilitre de thiosulfate de sodium nécessaire pour titrer I’essai.
N : normalité de la solution de thiosulfate de sodium (0,01N).

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

8.2.3. L’absorbance dans I’UV
a) Principe

Il permet de dissoudre I’échantillon d’huile dans un solvant approprié¢ (cyclohexane) et de
déterminer 1’absorbance par spectrophotométrie aux rayonnements ultraviolets dans un

domaine spécifique de longueur d’onde (232 nm et 270 nm) (Abdelaziz and Djamila, 2016).
b) Protocol expérimentale

Aprés avoir filtré les échantillons d’huiles via le sulfate de magnésium anhydre, 0,1 g de
I’échantillon a été dissout dans 10 mL du cyclohexane. Apres homogénéisation, la lecture a
été faite dans des cuves en quartz de parcours optique de 1 centimeétre aux longueurs d’onde

de 232 et 270 nm. En employant comme blanc le solvant utilisé (Boulfane et al., 2015).
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Les extinctions spécifiques rapportées aux différentes longueurs d’onde ont été calculées

selon I’équation 4:

E:Ak/CX|

...Equation4
E : extinction spécifique a la longueur d’onde A.
A, : absorbance mesurée a la longueur d’onde A.
C : concentration de la solution en gramme par 100 millilitres.

| : épaisseur de la cuve en centimeétre (1 cm).

111.9. Caractérisation physico-chimique et organoleptique de la tomate

La tomate utilisée dans notre étude est récoltée a pleine maturité, lavée, nettoyée et

vidée de son contenu de graines et découpées et broyées par un mixeur domestique.
9.1. Test organoleptique

La qualité de fruit de tomate est 1’association de plusieurs paramétres : son aspect
(couleur), sa texture (fermeté), son godt (saveur, ardme) (Bénard, 2009).
Pour la caractérisation sensorielle de la tomate trois criteéres sont pris en considération: la
couleur, I’odeur et la saveur.

Le test de dégustation s’est déroulé au niveau du laboratoire d’analyse dans la faculté
SNV en présence des étudiants (12 personnes;8 filles et 2 garcons dont 1’age était entre 21ans
a 24 ans ), chacun de ces derniers a gouté notre échantillon (une tranche de tomate d’environ
11 g). A la fin, chacun d’eux a répondu a un petit questionnaire concernant la couleur, 1’odeur

et la saveur de notre échantillon

9.2. Mesure de pH
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La mesure a été faite en plongeant I'électrode dans la purée de tomate et la lecture se
fait directement sur le pH métre (en prenant soins que I'électrode soit complétement immergée
dans la solution) (Merck, 2016).

9.3. Extraction des polyphénols a partir de la tomate
9.3.1. Protocol expérimental

L’extraction des polyphénols & partir de la tomate a été réalisée selon Ower et al.,(2006)
avec des modifications, 1’échantillon de la tomate (100 g) a été macerée dans 100 mL d'un
mélange hydro-alcoolique (éthanol/eau) (80/20, v/v) pendant 2 heures a température

ambiante.

Le mélange a été filtré a ’aide d’un papier wattman (60 mm), le résidu obtenu a été repris
pour une deuxiéme fois avec un volume de 50 mL du méme mélange hydro alcoolique
pendant 2 heures a température ambiante. L’extrait hydro alcoolique brut a été placé dans une

étuve a 40 °C a fin d’éliminer le solvant (figure 14).

9.4. Dosage des polyphénols de la tomate
9.4.1. Protocol expérimental

Le dosage a été réalisée selon la méthode décrite par Recuenco et al. (2016), un volume

d'extrait (0,2 mL) (préparé dans I'eau distillée avec les dilutions convenables)a été ajouté a

1 mL du réactif de Folin-Cicalteu fraichement préparé (dilué a 1/10), aprés 5 minute, un
volume (0,8 mL) de la solution de Na,Co3 (7,5%) a été additionné. L'ensemble a été incubé a
température ambiante pendant deux heures, la lecture a été effectuée contre un blanc sans

extrait a l'aide d'un spectrophotometre a 765 nm.
9.4.2. Expression des résultats

Le taux de polyphénols totaux dans les extraits a été calculé & partir d'une courbe
d'étalonnage linéaire (y = ax + b) établie avec des concentrations précises d'acides gallique

(comme standard de référence), dans les mémes conditions que I'échantillon.
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9.5. Dosage des flavonoides
9.5.1. Principe

La quantification des flavonoides a été effectuée avec le trichlorure d'aluminium et la
soude. Le trichlorure d'aluminium forme un complexe jaune avec les flavonoides et la soude
forme un complexe de couleur rose absorbe dans le visible a 510 nm (Shivraj and
Khobragade, 2010 ).

9.5.2. Protocol expérimental

Un volume (500 pL) de I’extrait brut a été mélangé avec 2 mL d'eau distillée suivis de
150 uL de nitrite de sodium (NaNOy) a 5%. Aprés 5 min, un volume (100 pL) de trichlorure
d'aluminium (AICl3) a 10% (m/v) a été rajouté au mélange. Apres 6 min d'incubation a
température ambiante, 1 mL de carbonate de sodium (Na,COs3) a 7,5% a été additionné
immeédiatement. Le mélangea été agité afin d'homogénéiser le contenu (Recuenco et al.,
2016).

L'absorbance de la solution qui est de couleur rosatre a été déterminée a 510 nm contre un
blanc (figure 15).

La teneur en flavonoides totaux des extraits de plante étudiée a été exprimée en milligramme

(mg) équivalent de la catéchine par 100 mL d’extrait brut.
9.6. Evaluation de I’activité antioxydante par DPPH°
9.6.1. Mode opératoire

Mélanger 1000 pL d’une solution du DPPH° avec 50 pL de I’extrait. Pour le contréle
négatif, un volume d’éthanol (50 uL) a ét¢ mélangeé avec 1000 pL de DPPH?, le blanc de
I’appareil est le méthanol. Ces solutions ont été incubées pendant 30 minutes a température

ambiante, puis la mesure a eté faite a 515 nm (Atoui et al., 2005).

Le pourcentage de réduction du DPPH°® est exprimé dans 1’équation 5 (Yen and Duh, 1994):

% PR du DPPH° = (Abs controle a tp) — (Abs échantillon a tzy min) / (Abs contréle a ty) x
100
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...Equation5

-% PR du DPPH® : pourcentage d’inhibition du DPPH®.

- Abs contrdle a ty : densité optique du DPPH® a to.

- Abs d’échantillon a tsg : densité optique a 30 min aprés avoir ajouté 1’extrait.
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IVV.1. Dosage des polyphénols totaux (avant et apreés ’enrichissement)

Les composes phénoliques ou polyphénols sont responsables de la bonne stabilité de
I’oxydation des huiles d’olives vierges. En plus des propriétés antioxydantes, ces composés
possedent d’intéressantes propriétés nutritionnelles et organoleptiques (Brenes et al., 2002
Dimitros, 2006).

Les concentrations des polyphénols dans les huiles d’olive vierge témoins et enrichies
au cours du stockage sont exprimées en mg EAG/100 mL d’extrait brut a partir d’une courbe

d’étalonnage d’acide gallique (annexe 1) et présentées dans la figure 11.
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enréchie
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10 -

Concentration en polyphénols

mg EAG/100ml d'extrait brut

0
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La periode de stockage des huiles témoins et enrichies (en jours)

Figure 11. Evolution de la teneur en polyphénols totaux des huiles d’olives vierge témoins et

enrichies au cours d’enrichissement par la tomate

Les résultats obtenus pour les échantillons témoins oscillent entre 13,8 a4 15,6 mg
EAG/100 mL d’extrait brut.

Ces résultats sont inférieurs a ceux rapportés par Montedero et al. (1992) qui a trouveé
0,5 mg/g dans une étude réalisée sur I’huile d’olive vierge issue de I’'Umbria et Apulia par
HPLC. Les teneurs en polyphénols obtenues dans cette étude peuvent étre due au degré de
maturation des olives avant trituration (récolte précoce des olives), mais dépend également de
la variété cultivée, des étages bioclimatiques (Garcia et al., 2003) et de la variation
saisonniére, le facteur environnemental de 1’olivier, la diversité inter variétale de I’olivier et la

méthode d’extraction (Abdelaziz et al., 2004).
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Au cours du stockage de I’huile d’olive témoin; les échantillons ont présentés une
stabilité de concentration en polyphénols, cette stabilité s’explique par le fait que les
conditions de conservation sont pris en considération (température ambiante, a 1’abri de 1’air
et la lumiére) pendant la réalisation du travail.

D’apres les résultats obtenus apres 1’enrichissement (figure 11), des differences de
concentrations ont été remarqué entre les échantillons témoins et ceux enrichies. Les teneurs
en polyphénols totaux dans 1’huile d’olive vierge enrichie augmentent graduellement avec
l'augmentation de temps de la macération, et la teneur maximale obtenue est de 86,3 mg
EAG/100 mL d’extrait brut aprés environs 35 jours d’enrichissement dans des conditions
stables (température ambiante, a I’abri de la lumiére et 1’air).

Cette augmentation est probablement du au relargage des composées phénoliques de la
tomate vers I’huile d’olive et par la richesse de cette derniere en composeés phénoliques, les
concentrations en polyphénols augmentent aprés 15 jours d’enrichissement d’une fagon
remarquable, cela montre aussi I’influence de la période et des conditions de stockage sur la

teneur en polyphénols des huiles d’olives enrichies.

IVV.2. Mesure de I’activité antioxydante de 1’huile d’olive vierge (avant et

apres enrichissement)
Les résultats de 1’activité scavenger sur le radical DPPH® des extraits éthanoliques des
huiles d’olives avant et aprés enrichissement avec la tomate sont exprimés en pourcentage (%)

et représentés sur la figure 12.
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Figure 12. Les pourcentages d’inhibition du radical DPPH® des différents extraits de huile

témoins et enrichies.

—————————————
35




Partie expérimentale Résultats et discussion

Les résultats obtenus pour les huiles témoins sont proches aux résultats trouvés par
Laribi (2015) qui a obtenue des pourcentages de 60,15% pour la variété Aghenfas 61,77%
pour le type Bouchouk Soummam et 65,01% pour Bouricha. Cette activité antioxydante est
liée a I’évaluation constatée au niveau des polyphénols totaux lors de stockage (Benlemlih
and Ghanam, 2012)

Une augmentation des pourcentages d’inhibition du radical DPPH® & été constatée par
I’huile d’olive vierge enrichie par la tomate durant la période de stockage a partir du 5°™ jour
et continue a augmenter tout au long du stockage. Cette augmentation s’explique
probablement par I’augmentation de la teneur en polyphénols des échantillons d huiles
aromatisées due a leur enrichissement par la tomate qui est un aliment riche en polyphénols.
Plusieurs auteurs ont rapporté que 1’activité antioxydante est liée a la teneur en composes
phénoliques totaux (Zanoni et al., 2005; Choi et al., 2006; Pourmorad et al.,2006; Bouaziz
et al., 2008)..

IVV.3. Caractérisation physicochimique et organoleptique de I’huile d’olive
vierge
3.1. Test organoleptique

Chaque huile d’olive possede ces propres caractéristiques organoleptiques qui sont
principalement la saveur, la couleur et ’odeur;
Les caracteéristiques organoleptiques de notre échantillon démontrent en général une intensité
de couleur jaune, une saveur acceptable avec une bonne odeur.
Les résultats des différents tests de caractérisations physico-chimiques de I’huile d’olives

sont résumés dans le tableau 6 :

Tableau 06. Les résultats de la caractérisation physicochimique de I’huile d’olive vierge.

Les analyses Acidité libre Indice de Extinction Extinction

réalisées (%) peroxyde spécifique Kas, spécifique
(meq d’o,/kg Ka70
d’huile
d’olive)

Les valeurs 1,35 6,06 1,06 0,21
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3.2. Indice d’acidité

L’acidité libre est un facteur qui renseigne sur I’altération de I’huile par hydrolyse,
c’est un facteur de qualité trés important et un critére de classification des huiles d’olive
(Benaziza and Semad, 2016).

L’acidité libre de I’échantillon est présentée dans le tableau 06, est exprimée en pourcentage
d’acide ol¢ique.

L’acidité libre de I’huile d’olive est de 1,35% d’acide oléique , sur la base de ce
résultat et selon la norme commerciale du Conseil Oléicole international (COI, 2006),
I’échantillon analysé est une huile de type vierge. La classe des huiles d’olive vierge dont
I’acidité libre est inferieure ou égale a 2%.

Ce résultat est nettement supérieur aux resultats enregistrés par Issaoui et al. (2010) chez les
variétés du sud de la Tunisie notamment la variété Chemlali (1%) et la variété Chétoui
(0,9%), cette acidité ce traduit par une hydrolyse durant I’extraction et le stockage de 1’huile.
Elle est une conséquence directe des conditions de la récolte et de I’extraction, ou due au

stockage des olives. (Ajana et al., 1999).

3.3. Indice de peroxyde

L’indice de peroxyde est li¢ a la récolte, a la conservation et au mode d’extraction. Il
refléte le degré d’oxydation des huiles, accéléré par la présence d’oxygene, la température et
certains catalyseurs. Ces facteurs agissent sur les doubles liaisons des acides gras insaturés
pour former des peroxydes et des hydro peroxydes (Cimato, 1990).

Le résultat obtenu pour la teneur en peroxyde est représenté dans le tableau 06 .11 est
exprimé en milliéquivalent d’oxygene actif par kilogramme d’huile (meq O; actif /kg d’huile
olive).

L’indice de peroxyde (IP) est d’une valeur de 6,06 (meq O,/kg) pour I’échantillon
d’huile d’olive, cette valeur reste inférieure a la limite établie par la norme commerciale du
Conseil Oléicole International (COI, 2003) pour les huiles d’olives qui est < 20, ce résultat est
proche des résultats rapportés par Benaziza and Semad (2016) sur les variétés Ferkani
,Frantoio et Manzanilla, plantées au Sud -Est d’ Algérie avec des valeurs de 5,09, 5,10 et 6
(meqOy/kg) ,respectivement. Cette valeur est relativement faible et indique une faible
oxydation de I’huile, cela pourrait étre dii aux conditions de transformation des olives (récolte,
transport et stockage) et a la présence de substances antioxydantes naturelles (Boulfane et al.,
2015).

37



Partie expérimentale Résultats et discussion

3.4. Détermination de I’absorbance spécifique aux rayonnements ultraviolets

Les extinctions a 232 nm et 270 nm nous renseignent sur 1’état d’oxydation de 1’huile
(Noorali et al., 2014). Plus la valeur d’extinction a 232 nm est forte plus 1’huile est peroxydée
et plus celle a 270 nm est forte, plus elle est riche en produits secondaires d’oxydation. En
effet, les hydro peroxyde sont les composés qui apparaissent les premiers stades de
I’oxydation, ils absorbent a 232 nm, alors que les produits d’oxydation secondaires tels que
les cétones insaturées dicétones absorbent au voisinage de 270 nm (Bouchekif, 1991).

Les valeurs des extinctions spécifiques en ultra-violet K3, et Ko7 0btenues pour 1’échantillon
sont représentées dans le tableau 6.

Les valeurs sont respectivement pour la kaz,: 1,06 et la ko70: 0,21, ces derniéres
indiquent gu’elles sont dans les limites fixées par le Conseil Oléicole International (COl,
2011) pour les huiles d’olives vierges (kaz, < 2,60, K270 <0,25 ) ces absorbances dans ’'UV se
rapprochent avec celles obtenues par Benaziza and Semad (2016) pour la variété Farantoio
et Rougette. Ces auteurs ont enregistré des valeurs qui oscillent entre 1,03 et 0,19 pour K3, et
K270 respectivement, plusieurs facteurs peuvent expliquer ces résultats. Les deux coefficients
d’extinction sont significativement influencés par la récolte précoce des olives, le systéme
d’extraction, 1’état sanitaire des olives ainsi que leurs stockage ,a la protection contre
I’exposition des olives et de I’huile extraite a ’oxygene et a la lumiére (Tanouti et al., 2010)
I1 est a noté que c’est la méme huile, qui a présenté une valeur d’indice de peroxyde faible

(6,06 meq O,/kg d’huile).

IVV.4. Caractérisation physico -chimique et organoleptique de la tomate
4.1. Test organoleptique

La qualité organoleptique d’un fruit réunit ’ensemble des composantes évaluées par
trois des cinq sens, la vue, ’odorat et le gout. Notre échantillon de tomate présente une
couleur rouge foncé ce qui est un indice de maturité du fruit, et un gout trés acide relatif a sa
teneurs importante en acides et présente aussi une bonne saveur ce qui signifie sa richesse en
composés aromatiques volatils.

Les différents test de caractérisation du fruit de tomate sont exprimés dans le tableau 7

Tableau 07. Les résultats de la caractérisation physicochimique de la tomate.

L’analyse réalisée Mesure de pH  Dosage des Dosage des
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polyphénols totaux  flavonoides (mg
(mg EAG/100 ml EC/100 ml d’extrait
d’extrait brut) brut)

Les valeurs 4,43 43,11 27,22

4.2. La mesure de pH

Le potentiel d'hydrogene est une des variables utilisées pour caractériser les propriétés
des milieux. Facile a mesurer, le pH est utilisé dans de nombreux domaines comme une
variable opératoire, un facteur caractérisant du produit fini ou encore a des fins de controle de
qualité. De nombreuses études se sont attachées a corréler sa valeur a des lois cinétiques de
réactions, des qualités organoleptiques de produits ou encore des activités enzymatiques
(Akin, 2008)

Le résultat obtenu (tableau 06) montrent que la valeur du pH de la purée de tomate est de 4,43
qui est inférieure a celle trouvée par Sherman et al. (1977) qui ont noté un pH entre 3,9 et 4,9
pour gquelques variétés locales de tomate améliorées rencontrées dans le sud du Bénin :des
échantillons en provenance de deux zones de production: Aplahoué (Mono) et Semeé-Podji
(Ouémé). Ce pH attribue a la tomate un gout acide, ¢’est un indice de maturité du fruit d’aprés

Fagbohoun and Kik (1999), le pH de la tomate mire s'éléve a 4,5.
4.3. Dosage des polyphénols de la tomate

Le dosage des polyphénols totaux, nous donne une estimation globale de la teneur en
differentes classes des composes phénoliques contenus au niveau de I'extrait hydro-alcoolique
de la purée de tomate, avant de procéder a la détermination de la teneur en composés
phénoliques, une courbe d'étalonnage en utilisant lI'acide galligue comme composé de
référence été établie (annexe 1), la teneur en composés phénoliques de 1’échantillon est
consignée dans le tableau 07 exprimées en mg équivalent d’acide gallique par 100 mL

d’extrait brut.

La teneur en composés phénoliques totaux de 1’échantillon est de 43,11 mg EAG/100
mL, cette valeur est supérieure aux résultats de I'étude menée par Ramandeep and Geoffrey
(2005) qui ont trouvé des concentrations en polyphénols dans les différentes fractions de la

tomate respectivement: 29,1 mg EAG/100 mL pour la pelure, 12 mg EAG/100 mL pour la
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purée et 22 mg/100 mL pour les graines pour les variétés Excell, Tradiroet Flavourine, selon
Raffo et al. (2006) cette différence de concentration en polyphénols est due a plusieurs
facteurs comme :La variété ou I’espece: le taux de polyphénols différe d'une espece a une
autre et d’une variété de fruit a une autre, la période de récolte: c'est aussi aux conditions
climatiques et a la période de maturité du fruit ou le taux de polyphénols atteint son
maximum, le solvant d'extraction: le choix du solvant (méthanol, éthanol..etc) agit sur la

quantité de polyphénols extraite.

De ce fait on peut considérer la tomate comme étant une bonne source d’antioxydant

naturelle.
4.4. Dosage des flavonoides

La quantité de flavonoides a été déterminée a partir de la courbe d'étalonnage du
catéchines (annexe 1), les résultats obtenus exprimés en milligrammes par en équivalent du

catéchine dans 100 mL d’extrait (tableau 07).

Selon les résultats de tableau 7, le taux des flavonoides du fruit est de 27,22 mg EC/100 mL.
La teneur en flavonoides est supérieure aux valeurs des flavonoides données par Ramandeep
and Geoffrey (2005) pour les fractions de la tomate de variétés Excell, Tradiro et
Flavourine: pelure 20 ,4 mg EC/100 mL, purée 8,2 mg EC/100 mL et les graines 12,8 mg
EC/100 mL.

4.5. Activité antioxydant des polyphénols de la tomate

Le test DPPH® permet de mettre en évidence le pouvoir donneur d’hydrogéne aux
radicaux libres. La figure représente les résultats de mesure des pourcentages d’inhibition du
radical DPPH°® en fonction de la concentration des extraits testés.

Le résultat obtenu avec ce test révele que la tomate est une substance anti radicalaire
pouvant neutraliser efficacement le radical DPPH° (70% d’inhibition de radical de DPPH®).
Cette activité pourrait s’expliquer par la richesse des extraits de la tomate en polyphénols
principalement I'acide Chlorogénique, rutine et I'acide gallique. Car selon Turkmen et al.
(2007) les polyphénols semblent étre des donateurs efficaces d’hydrogéne au radical DPPH®,

en raison de leur chimie structurale idéale.

40



Partie expérimentale Résultats et discussion

41



Conclusion

Ce présent travail montre que I’huile d’olive utilisée est de type vierge d’aprés les
résultats de caractérisation physico-chimiques (Acidité libre: 1,35, Indice de peroxyde : 6,06
meq d’oy/kg d’huile d’olive, Extinction spécifique kosp :1,06 et Extinction spécifique ka7 :
0,24) et qui sont dans les normes commerciales du Conseil Oléicole International en 2006.

Le fruit de tomate utilisée dans cette étude présentait un pH acide et une bonne teneurs
en polyphénols et flavonoides (pH : 4,43, polyphénols totaux 43,11 mg EAG/100 ml d’extrait
brut, flavonoides 27,22mg EC/100 ml d’extrait brut)

I’enrichissement de I’huile d’olive vierge par le fruit de tomate, dans des conditions
de stockage & température ambiante et & I’abri de la lumiére, a permis d’avoir une huile plus
riche en composés bioactives qui sont les polyphénols totaux, et une amélioration de I’activité
antioxydante par rapport a I’huile témoin.

En effet, sous ces conditions, les polyphénols totaux sont estimés a 86,3 mg EAG/100
mL d’extrait brut, avec un facteur d’augmentation (6) est constatée au bout de 35 jours
d’enrichissement.

Ces résultats permettent de conclure que I’incorporation de la tomate dans I’huile
d’olive a relativement aidé a améliorer la composition de cette derniere en antioxydants. De
plus, I'huile enrichie présente une activité antioxydante vis-a-vis du radical DPPH® plus
importante que 1’huile témoin. Par conséquent, cette huile produite peut constituer un
potentiel aliment fonctionnel de part sa riche composition. En perspective, il serait tres
intéressant d’analyser et de caractériser les polyphénols et les caroténoides et d’autres
composes présents dans 1’huile enrichie, et bien sir d’évaluer également la biodisponibilité
aussi bien des composés endogenes et exogeénes des substances bioactives de 1’huile enrichie.
L’utilisation de test d’évaluation d’activité antioxydante in vivo également permettrait de
mieux appréhender la qualité nutritionnelle de ce produit et aussi étudier les caractéristiques

organoleptiques des huiles d’olives enrichies.
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Annexe 2 :

I . Questionnaire de caractérisation organoleptique de I’huile d’olive :

| .1 .l1a couleur de I'huile d’olive est —elle ?

a-Jaune claire b-jaune foncée c- verdatre
.2 .Ll'odeur de I'huile d’olive est —elle ?

a- bonne b-acceptable c-mauvaise
I.3.La saveur de I’huile d’olive est-elle ?

a- bonne b-acceptable C- mauvaise
Il . Questionnaire pour la caractérisation organoleptique de la tomate ?
1l.1.La couleur du fruit de tomate est-il ?

a-rouge claire b-rouge foncée c-verte
II.2.Ll'odeur du fruit de la tomate est- elle ?

a- bonne b-acceptable c-mauvaise
11.3.La saveur du fruit de la tomate est-elle ?

a-acide b-sucrée c-aucune saveur



