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Résumé:

La production de I'huile d’olive est une activité tres répandue dans le bassin méditerranéen. Les margines, sous-produits de I'extraction de
I'huile d’olive, causent de graves problemes environnementaux a son élimination, et des efforts considérables ont été déployés pour trouver
des solutions rentables pour sa gestion. Malgré leurs effets polluant, elles sont une source trés riche d’antioxydants naturels qui ont un
intérét croissant dii a leurs roles protecteurs contre la détérioration oxydative et les processus pathologiques médiatisé au stress oxydants.
Le présent travail a porté sur I'étude quantitative et I'évaluation de I'activité antioxydante des polyphénols des margines issues de
I’extraction a froid de I’huile d’olive a Khenchela, est de I’Algérie. L’étude quantitative a été déterminée par la spectrophotométrie selon la
méthode colorimétrique. L’activité antioxydante a été évaluée par les trois tests DPPH, ABTS et FRAP, en comparant aux normes de I'acide
ascorbique. Les valeurs obtenues des polyphénols totaux, flavonoides et tanins totaux étaient successivement (641.17 + 118.91 EAG/ml),
(20.52 + 1.60 EQ/ml) et (90.47 + 21.34 EAC/mI). Les résultats obtenues des tests DPPH, ABTS et FRAP ont été successivement les suivants :
(IC50 : 168.57 + 0.82 pg/ml) (IC50 : 235.17 + 63.77 ug/ml) et (IC50 : 282.60 + 1.41 ug/ml). La récupération des polyphénols des margines
aurait un double intérét : d’une part, valoriser ces bio-phénols comme antioxydants naturels pour les utiliser dans le domaine agro-
alimentaire, les cosmétiques ou la pharmacologie et d’autre part, résoudre un probleme environnemental majeur.

Mots clés : Activité antioxydante, étude quantitative, margines, molécules bioactives, huile d’olive.

Abstract:
The production of olive oil is a widespread activity in the Mediterranean basin. Olive oil mill wastewaters (OMW), by-products of olive oil

extraction, cause serious environmental problems when it is disposed of, and considerable efforts have been made to find cost-effective
solutions for its management. Despite their polluting effects, they are a very rich source of natural antioxidants that have a growing interest
due to their protective roles against oxidative deterioration and pathological processes mediated to oxidative stress. This work focused on
the quantitative study and the evaluation of the antioxidant activity of polyphenols in OMW from the cold extraction of olive oil in Khenchela,
eastern Algeria. The quantitative study was determined by spectrophotometry using the colorimetric method. Antioxidant activity was
evaluated by the DPPH, ABTS and FRAP tests, comparing to ascorbic acid standards. The values obtained from total polyphenols, flavonoids
and tannins were successively (641.17 + 118.91 GAE/ml), (20.52 + 1.60 QE/ml) and (90.47 + 21.34 CAE/ml). The results obtained from the
DPPH tests, ABTS and FRAP were successively: (IC50: 168.57 + 0.82 g/ml) (IC50: 235.17 + 63.77 g/ml) and (IC50: 282.60 + 1.41g/ml). The
recovery of polyphenols from OMW would have a dual interest: on the one hand, to value these bio-phenols as natural antioxidants for use
in the agri-food field, cosmetics or pharmacology and on the other hand, to solve a major environmental problem.

Keywords: Antioxidant activity, quantitative study, olive oil mill wastewater, bioactive molecules, olive oil.
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1. Introduction

Ces dernieres années, l'intérét pour les antioxydants naturels, par rapport a leurs propriétés
thérapeutiques, a augmenté de facon spectaculaire. Des recherches scientifiques ont été développées
dans diverses disciplines pour extraire, déterminer et quantifier ces composés a partir de plusieurs
substances naturelles (Huang et al.,, 2005 ; Cortés et al., 2019) parce que l'utilisation de molécules
antioxydantes synthétiques en raison de risques toxiques potentiels et de leur role en tant
gu’antioxydants naturels suscite un intérét accru pour la prévention et le traitement du cancer, des
infections cardiovasculaires et des maladies neurologiques (Cory et al., 2018). Il est également utilisé
comme additifs dans les industries agricoles, les produits pharmaceutiques et les cosmétiques (Cortés et
al., 2019). En fait, les polyphénols sont des composés naturels largement répandus dans le régne végétal
qui sont de plus en plus importants, en particulier grace a leurs effets bénéfiques sur la santé (Dong et al.,
2020). Les margines sont le déchet liquide de I'industrie oléicole. Elles sont une émulsion stable composée
d’eaux de végétation des olives, de I'eau de transformation, de la pulpe d’olive et de I'huile (Geng et al.,
2020). Cette émulsion contient des graisses, des sucres, des phosphates, des phénols et des métaux et se
caractérise également par des valeurs élevées d’acidité, de charge organique, de teneur en solides
(Ochando-Pulido et al., 2018 ; Garcia et Hodaifa, 2017). Elles causent de graves problémes
environnementaux a son élimination, et des efforts considérables ont été déployés pour trouver des
solutions rentables pour sa gestion(Gueboudji et al., 2021c).

Le présent travail s’inscrit dans le cadre de la recherche et la valorisation des substances bioactives
telles que les substances naturelles douées d’activité antioxydante qui présentent un intérét dans le
domaine de la bio pharmacologie. L'objectif principal de ce travail est porté sur I'étude quantitative et
I’évaluation de I'activité antioxydante des polyphénols des margines provenant de 'extraction a froid de
I"huile d’olive.

2. Matériels et méthodes

2.1.  Echantillonnage

Les échantillons des margines ont été prélevés a partir d’une unité moderne d’extraction a froid de
I’huile d’olive située a Baghai wilaya de Khenchela, dans I'est de I’Algérie, en Février 2019. Tous résultats
de cette étude ont été exprimés en termes de moyenne de trois essais * |'écart type.

2.2. Caractéristiques physicochimiques

Le pH et la conductivité électrique (CE) ont été directement mesurés dans les échantillons. La matiere
seche (MS), 'humidité (H%), le solide total en suspension (STS%), la demande biologique en oxygene
(DBOs) et la demande chimique en oxygene (DCO) ont été réalisés selon les méthodes
standard (APHA, 2005).

2.3. Extraction et dosage des composés phénoliques des margines

2.3.1. Meéthode d’extraction des polyphénols

L’extraction des composés phénoliques des margines a été faite par la méthode de macération, selon
la méthode décrite par Gueboud;ji et al. (2021d), en utilisant le méthanol comme solvant d'extraction.

2.3.2. Dosage des polyphénols totaux

La teneur en polyphénols totaux a été déterminée a la suite de la méthode de Folin-Ciocalteu décrite
par Kahkonen et al. (1999), les résultats ont été exprimés sous forme de microgrammes d’équivalent acide
gallique par millilitre (ug EAG/mL).
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2.3.3. Dosage des flavonoides totaux

La quantification de la teneur totale en flavonoides a été effectuée par la méthode de Kim et al. (2003)
et les résultats ont été exprimés sous forme de microgrammes d’équivalent quercétine par
millilitre (ug EQ/mL).

2.3.4. Dosage des tanins totaux

La quantification de la teneur totale en tanins a été effectuée par la méthode décrite par Hagerman
(2002), les résultats ont été exprimés en microgrammes d’équivalent acide catéchique par
millilitre (ug EAC/mL).

2.4. Détermination de I'activité antioxydante

2.4.1. Test du radical libre DPPH

L'activité antioxydante a été évaluée suivant la méthode de Brand-Williams et al. (1995), utilisant le
DPPH (2,2-diphenyl-1-picrylhydrazyl). Les résultats ont été donnés comme concentration d’inhibition de
50% (IC50) et comparés aux normes antioxydantes de |’acide ascorbique.

2.4.2. Activité de scavenging de radicaux libres ABTS+

L'activité de scavenging d’ABTS (2,2'-azino-bis (3-ethylbenzothiazoline-6-sulfonic acid)) a été
déterminée selon la méthode décrite par Arnao et al. (2001). Les résultats ont été donnés comme
concentration d’inhibition de 50% (ICso) et comparés aux normes antioxydantes de I'acide ascorbique.

2.4.3. Pouvoir antioxydant réducteur du fer FRAP

L'activité du FRAP (ion ferrique réduisant le pouvoir antioxydant) a été évaluée selon la méthode de
Kocak et al. (2016). Les résultats ont été donnés comme concentration d’inhibition de 50% (ICso) et
comparés aux normes antioxydantes de I'acide ascorbique.

3. Résultats et Discussions

3.1. Propriétés physicochimiques

Les résultats des analyses physicochimiques sont consignés dans le Tableau 1.

Les valeurs obtenus montrent que les margines étudiées sont des effluents liquides acides avec une
valeur de pH (4.74 + 0.02), de conductivité électrique élevée (CE = 13.34 + 0.03 mS/cm), et de matiére
seche (157.57 + 0.67 g/L) et humidité (84.24 + 0.07%). Elles se caractérisent par des valeurs élevées de
charge organique exprimées en termes de DCO (206 + 12.17 g d' O2/L) et de BODs (69.18 + 6.42 g d'O,/L),
et de teneur en solide totale en suspension (STS%= 0.93 £ 0.01). Les résultats obtenues sont en concorde
avec ceux déterminés par (Gueboudji et al., 2021a ; Gueboudji et al., 2021b ; Kadi et al., 2020).

Tableau 1. Caractéristiques physicochimiques des margines étudiées.

Parameétres Valeurs

pH 4.74 +0.02
CE (mS/cm) 13.34 + 0.03
STS% 0.93+0.01
H% 84.24 + 0.07
MS (g/1) 157.57 + 0.67
DCO (g d'02/1) 206 £12.17
DBOs (g d'0y/1) 69.18 + 6.42
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3.2. Contenu des polyphénols, flavonoides et tannins totaux

Les résultats de dosage des composés phénoliques sont illustrés dans le Tableau 2.

D’apres les résultats obtenus, les margines de cette étude sont caractérisées par la richesse en
composés phénoliques. La teneur des polyphénols totaux enregistrée pour ces margines étudiées est de
I'ordre de (641.17 £ 118.91 EAG/mL), pour les flavonoides (20.52 + 1.60 EQ/mL) et (90.47 + 21.34 EAC/mL)
pour les tanins totaux. Selon les recherches consacrés sur le contenu phénolique des margines. En se
basant sur les récentes études du contenu phénolique des margines, les résultats obtenus sont inférieurs
a ceux obtenus par (Gueboudji et al., 2021b) et de celui trouvé par (Kadi et al., 2020).

Tableau 2. Composés phénoliques des margines.

Composés phénoliques Valeurs

Polyphénols totaux 641.17 £ 118.91 (EAG/mI)
Flavonoides 20.52 + 1.60 (EQ/m)
Tanins totaux 90.47+ 21.34 (EAC/ml)

3.3. Activité anti-oxydante

Les résultats des tests DPPH, ABTS et FRAP des polyphénols des margines sont illustrés dans la Figure
1. Les résultats obtenus pour le test DPPH (168.57 + 0.82 ug/mL) est inférieur de celle de I’acide ascorbique
(174.69 £ 4.84 pg/mL), par contre, pour les deux autres tests ABTS et FRAP, la concentration inhibitrice
de I'acide ascorbique (154.76 + 51.16 pg/ml) et (232.15 + 28.95 pug/mL), elle est supérieure a celles de
I’ABTS (235.17 £ 63.77 ug/mL) et le FRAP (282.60 + 1.41 pg/mL).

Dans la littérature l'activité anti-oxydante in vitro des extraits naturels a été largement discutée. Ces
méthodes impliquent la présence d'espéces oxydantes comme les radicaux libres ou les complexes
métalliques oxydés en présence d'un extrait qui contient des antioxydants capables d'inhiber la
génération de radicaux.

350 M Extrait phénolique [ Acide ascorbique
300
250
200
150 I

100

50

DPPH(ug/mL) ABTS(pg/mL) FRAP(ug/mL)

Fig.1. Activité antioxydante des polyphénols des margines étudiées.
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4. Conclusion

L’étude de I'activité antioxydante des extraits issus des margines, selon les trois tests DPPH, ABTS et
FRAP a montré que I'extrait phénolique des margines possede une activité antioxydante modérée. Cet
extrait pourrait constituer une alternative a certains additifs synthétiques. Il est donc trés probable
gu’elles contiennent des composés qui, une fois purifiés, peuvent présenter une activité comparable a
celle de I'acide ascorbique. Des recherches complémentaires sont nécessaires pour identifier, isoler et
purifier ces constituants. La récupération des polyphénols des margines aurait un double intérét : d’'une
part, valoriser ces bio-phénols comme antioxydants naturels pour les utiliser dans le domaine agro-
alimentaire, les cosmétiques ou la pharmacologie et d’autre part, résoudre un probléme environnemental
majeur.
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