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الملخص 

 

 وهي انُفبيبث انضبرة انزئيسيت نهذِ انُببحيت،حُخش عًهيت إَخبس سيج انشيخىٌ كًيت كبيزة يٍ انًخهفبث انسبئهت حسًً انًيبِ 

حًزم هذِ انًخهفبث انًهًت يشكهت حهىد بيئي يهًت في يُبطق انبحز الأبيط انًخىسظ وواحذة يٍ أصعب . انصُبعت

اشخًهج هذِ . يٍ َبحيت أخزي، حعذ هذِ انًُخضبث انزبَىيت يصبدر واعذة نهًزكببث انُشطت بيىنىصيًب. انُفبيبث نهًعبنضت

انفيُىل وانعفص وانفلافىَىل، رى حقييى انُشبط انًضبد نلأكسذة في انًيبِ وهي يخعذدانذراست عهً قيبص انًزكببث انفيُىنيت 

حظهز انُخبئش .  وحقهيم انحذيذDPPHانقذرة انكهيت انًضبدة نلأكسذة، وكسح انضذور انحزة : انُببحيت ببسخخذاو رلاد اخخببراث

 انعفص انًكزف، انعفص انقببم نهخحهم انًبئي، انعفص انكهي وانفلافىَىل يع يخعذدانفيُىل،انًذههت رزاء انًيبِ انُببحيت في 

 . خصبئص يضبدة نلأكسذة يهحىظت

 

 .الأَشطت انًضبدة نلأكسذة- انفلافبَىل - انعفص - انًزكببث انفيُىنيت - انخهىد -  انًيبِ انُببحيت :الكلمات المفتاحية

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



 

 

RESUME 

 

Le processus de production d'huile d'olive génère une quantité considérable des résidus 

liquides appelés margines, principaux déchets nuisibles de cette industrie. Cet important 

résidu représente un problème de pollution environnementale important dans les régions 

méditerranéennes et l'un des déchets les plus difficiles à traiter. En revanche, ces sous-

produits sont des sources prometteuses de composés bioactifs. 

Cette étude consistait à doser les composés phénoliques à savoir les polyphénols, les tanins et 

les flavonols ensuite à évaluer les activités antioxydantes des margines à l'aide de trois tests : 

la capacité antioxydante totale, le piégeage du radical libre DPPH et la réduction du fer. Les 

résultats marquants montrent la richesse des margines en polyphénols, tanins condensés, 

tanins hydrolysables, tanins totaux et flavonols avec des propriétés antioxydantes 

remarquables. 

 

Mots clés : Margine – pollution - composés phénoliques –tanins – flavanols- activités 

antioxydantes. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



 

 

ABSTRACT 

 

The olive oil production process generates a considerable quantity of liquid residues called 

margins, the main harmful waste of this industry. This important residue represents an 

important environmental pollution problem in the Mediterranean regions and one of the most 

difficult wastes to treat. On the other hand, these by-products are promising sources of 

bioactive compounds. 

This study consisted of measuring the phenolic compounds, namely polyphenols, tannins and 

flavonols, then evaluating the antioxidant activities of the vegetable waters using three tests: 

the total antioxidant capacity, the trapping of the free radicalDPPH and iron reduction. The 

striking results showed the richness of margins in polyphenols, condensed tannins, 

hydrolysable tannins, total tannins and flavonols with remarkable antioxidant properties. 

 

Key words:Margin - pollution - phenolic compounds –tannins – flavonols - antioxidant 

activities. 
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INTRODUCTION GENERALE 

 

Le Conseil Oléicole International (COI)estime une production d’huile d’olive mondiale de 

3394 milliers de tonnes entre 2021-2022 (ARABLE CROPS AND OLIVE OIL., 2022) 

L’Algérie est le troisième pays producteur d’huile d’olive d’Afrique du Nord avec une 

production d’environ 80 000 tonnes d’huile d’olive entre 2017 à 2018 (COI., 2017). La 

superficie dédiée à la culture des oliviers est de 500 000 hectares, dont 150 000 sont cultivés 

en régime irrigué, soit l’équivalent de 50 millions d’oliviers dont 32,3 millions d’oliviers 

productifs. Un plan est mis en œuvre à travers le pays qui comprend 400 000 hectares de 

superficie plantée, et d’ici 2024, le secteur aura une superficie totale de 900 000 hectares 

(COI., 2018). Les différents programmes initiés par l’Etat, dont notamment le programme du 

Fonds national de développement rural et agricole (FNDRA) et d’autres programmes réalisés 

sur fonds propres ont permis à la superficie réservée pour l’oléiculture à Tlemcen de passer de 

12 980 ha durant la saison 2012-2013 à 16 206 ha aujourd'hui avec un rendement moyen de 

50 quintaux à l'hectare, comme indiqué par la direction locale des services agricoles. La 

même source a réalisé l'année dernière plus de 681 000 quintaux d'olives. De plus, 300 000 

quintaux d'olives sont destinés à la consommation tandis que plus de 463 000 quintaux sont 

transformés en huile d'olive. La wilaya de Tlemcen dispose d’un potentiel considérable dans 

ce domaine dans des localités de production intensive où les oliviers occupent une superficie 

allant de 150 à 200 ha comme Maghnia, Ouled Mimoun, Remchi et Sabra. À travers les 31 

huileries dont la wilaya dispose et les 19 conserveries, 8 sont de type traditionnel (D.S.A., 

2021) Le processus de fabrication de l’huile d’olive génère généralement de grandes quantités 

de deux résidus dits déchets : l’un solide (grignons) et l’autre liquide (eaux usées du moulin à 

huile) « OMWW » (VISIOLI et al., 1999) (Figure 1). 

Les grignons sont des résidus provenant du processus traditionnel par la première pression des 

olives ou du processus continu par la centrifugation, ils sont formés des peaux, des résidus de 

la pulpe et des fragments des noyaux où une certaine quantité d’huile dite huile de grignons 

est encore produite par ce sous-produit, cette quantité est variable selon la méthode 

d'extraction chimique (NEFZAOUI., 1991) Différemment, les margines obtenues lors de 

l’extraction de l’huile d’olive sont constituées de l’eau contenue dans le fruit et de celle 

ajoutée au cours du broyage et des étapes de trituration (FIORENTINO et al., 2003). 

L’extraction de l’huile d’olive souvent produit 20 % d’huile, 30% de grignons et 50% de 

margines. 
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Figure 1 : Processus d’extraction de l’huile d'olive et principaux sous-produits obtenus 

(MORILLO et al., 2008) 

 

Le système de presse produit 0,4 à 0,5 m³ de margine à partir de 1000 kg d’olives traitées qui 
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(PARASKEVA et DIAMADOPOULOS., 2006). La margine se caractérise par sa couleur 
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brune à brun rougeâtre et noire due à la présence des polyphénols, d’aspect trouble, d’une 

odeur agréable avec un goût amer (BENYAHYA N et ZEIN K., 2003, KARRAY., 2013).  

Ces effluents ont une forte charge saline et sont très acides, caractérisées par un pH de 3 à 5 et 

une grande conductivité électrique de l’ordre de 10 ms/cm due surtout aux ions potassium, 

calcium, magnésium et chlorure. La demande chimique en oxygène peut varier de 50 à 220 g/l 

(HANAFI et al., 2009) et le taux d’humidité est supérieur à 86%selon (OUABOU et al. 

2014). De nombreux facteurs influencent sur la composition quantitative et qualitative des 

margines en particulier : le stade de maturation des olives, le procédé d’extraction d'huile (le 

broyage et la malaxation, etc.), la période de production, le stockage de fruit, la variété de 

l'olivier et les conditions climatiques (BENYAHYA N et ZEIN K., 2003).  

Tableau 1 : Composition chimique des margines (BENYAHYA et ZEIN., 2003) 

Composition chimique Min (%) Max (%) 

Eau 83 88 

Matière organique 10,5 15 

Matière minérale 1,5 2 

Matières grasses 0,1 1 

Matières azotées totales 1,25 2,4 

Polyphénols 1 1,5 

 

La composition rendue publique par plusieurs études comporte des quantités significatives de 

sels minéraux dont 80% sont solubles (phosphates, sulfates et chlorures) et 20% insolubles 

(carbonates et silicates). Les éléments les plus répandus sont le potassium (47%), les 

carbonates (21%), les Phosphates (14%) et le sodium (7%) (URSINOS et BORJA., 1992). 

En outre, la matière organique des margines se trouve essentiellement en solution, et en 

moindre quantité, en suspension ou en émulsion. Sa composition est très complexe dont 

plusieurs composés existent avec des propriétés et des concentrations très différentes : 

 Les composés cellulosiques et les pectines issues de la pulpe d’olives jouent un rôle 

important dans la texture des olives ; ils représentent respectivement environ 3 % et 6 % 

du poids de la pulpe fraîche. Mais d’autres sucres simples existent : raffinose, mannose, 

saccharose, glucose, arabinose et xylose (HAMDI M., 1993). 

 La fraction azotée est principalement représentée par des protéines avec un pourcentage 

variant entre 1,2 et 2,4 %. La plupart des acides aminés sont présents dans les margines, 

mais les plus abondants sont les acides aspartique, glutamique, la proline et la glycine. 
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 En ce qui concerne les vitamines, plusieurs ont été retrouvées dans l’eau de végétation 

notamment la vitamine PP du groupe B à une concentration de 124 mg/kg, ainsi que les 

vitamines du groupe D, la vitamine E et les caroténoïdes (AGGOUN et al., 2016). 

 La concentration d’huile résiduelle dans les margines est très variable selon les différents 

procédés d’extraction employés. Elle varie entre 0,02 et 1 %et peut atteindre 10,78 g/l 

(URSINOS et BORJA., 1992) 

 La proportion d’acides organiques dans les margines varie entre 0,5 et 1,5 %. Les 

principaux acides organiques retrouvés sont les acides : fumarique, glycérique, lactique, 

Malique, oléique, palmitique, linoléique, maslinique et malonique (SALVEMINI, 1985). 

 L’acide oléique est l’acide gras le plus abondant (65 %) (NEFZAOUI A., 1991 ; 

TSAGARIKI et al., 2007). 

Les huiles d’olive sont riches en composés phénoliques de diverses familles (ANGELONI C 

et al., 2017). Ces derniers sont des métabolites secondaires possédant au moins un cycle 

aromatique portant un ou plusieurs substituants hydroxyles (OH) caractérisés par une grande 

complexité dans leur structure et variabilité de concentration (LA SCALIA et al., 2017). 

Les biophénols qui proviennent de l’hydrolyse enzymatique des glucides et des esters de la 

pulpe d’olive au cours de fabrication d'huile d'olive, sont transférés aux différents sous-

produits. En effet, 2% uniquement des composés phénoliques passe dans l'huile, 53% dans les 

margines et environ 45% dans les grignons. Leur faible solubilisation dans l’huile explique 

leur concentration élevée dans les eaux de végétation (RODIS et al., 2002). 

En général, plus de 50 composés phénoliques ont été identifiés (ZBAKH et al., 2012). Les 

plus répandus incluent les acides phénoliques, les alcools phénoliques tels que 3,4-

dihydroxyphenyl éthanol (hydroxytyrosol) et p-hydroxyphenyl éthanol (tyrosol). Parmi les 

flavonoïdes les plus abondants on trouve la lutéoline, la rutine et la quercétine, tandis que, les 

sécoiridoïdes sont révélés par la présence de l'oleuropéine et le ligustroside (NADOUR M., 

2015). 

Les composés phénoliques extraits des margines tels que l’hydroxytyrosol (HT), le tyrosol et 

l’oleuropéine qui se trouvent en grande concentration, sont dotés d’un large spectre d’activités 

biologiques (tableau 2). Ils possèdent des pouvoirs antimicrobiens, anti-inflammatoires et 

antiviraux exploités dans de nombreux domaines industriels, ainsi qu’une baisse de la 

glycémie. Mais l’activité antioxydante est sans doute, celle qui caractérise le mieux 

(AGGOUN M., 2016).  
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Les effets bénéfiques de l’HT sur l’appareil respiratoire, la peau, le système nerveux, contre le 

syndrome métabolique et le cancer ont été également démontrés par plusieurs travaux 

(ROBLES et al., 2018).  

En ce qui concerne le système cardiovasculaire, l’hydroxytyrosol et le tyrosol diminuent 

l’oxydation de lipoprotéines de faible densité (LDL). En conséquence, ils limitent la 

formation de plaques d’athérome dans l’athérosclérose et maintiennent une tension artérielle 

normale (GRANADOS et al., 2012). De plus, les possibilités thérapeutiques offertes par les 

flavonoïdes sont exploitées depuis longtemps. Hippocrate prescrivait un baume à la propolis 

pour les plaies et les ulcères. Les propriétés antibactériennes de la propolis ont été attribuées 

plus tard aux flavonols et aux flavanones, considérés comme excellents candidats contre les 

champignons pathogènes humainsdu fait de leur pouvoir d’inhiber la germination des spores 

des plantes pathogènes (CUSHNIE et LAMB., 2005). 

Les margines sont des sous-produits de la trituration des olives, considérés comme fortement 

polluantes car elles contiennent de grandes quantités de matières organiques notamment les 

polyphénols présents dans l'eau des plantes, résistants à la dégradation biologique, ce qui 

affectent particulièrement la qualité des sols dans lesquelles ils sont rejetés (SIERRA et al., 

2001).  L'industrie de l'huile d'olive dans la région méditerranéenne rejette annuellement 

jusqu'à 8,4 millions m
3 

de déchets liquides dans la nature sans aucun traitement préalable, ce 

fait génère un problème environnemental majeur de pollution par les eaux résiduaires des sols 

et de l’air. 

Le plus souvent rejetées dans des récepteurs naturels et dans des cours d’eau, les margines 

font mal à la qualité des eaux de surface (BEN SASSI et al., 2006). Les niveaux très élevés 

des matières organiques limitent la capacité d’autoépuration de ces eaux et la pollution peut 

parcourir de très longues distances. L’un des effets les plus visibles de cette pollution est la 

coloration des eaux naturelles due aux tanins. (KAPELLAKIS et al., 2008). La diffusion 

d’eau végétale riche en azote peut entraîner par les nitrates la contamination des eaux 

souterraines des nappes phréatiques situées à proximité de la zone d’épandage ce qui affecte 

la qualité de l’eau potable (BENYAHIA N et ZEIN K., 2003). 

De plus, la margine contient de fortes concentrations de lipides et de sucres réducteurs. Les 

sucres stimulent la respiration microbienne ce qui réduit la disponibilité en oxygène pour les 

autres organismes vivants provoquant une augmentation de la population microbienne, 

l’eutrophisation des eaux. Par conséquent, un déséquilibre de l’écosystème aquatique, 

réduction des populations animales (poissons) (IBRAHIMOGLU et YILMAZOGLU., 

2018). 
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Pour ce qui est de la pollution des sols, la margine était utilisée comme un engrais organique 

pour réduire les coûts liés aux fertilisants industriels qui alourdissent les factures des 

agriculteurs, seulement, des effets néfastes ont été observés sur les propriétés des sols 

(SIERRA et al 2001). 

Tableau 2 : Activités biologiques des CP (composés phénoliques) de la margine  

INTERET 

BIOLOGIQUE 

COMPOSE 

PHENOLIQUE  

PRINCIPE ET SITE D’ACTION REFERENCES 

 

 

Anti-

inflammatoire 

Hydroxytyrosol Attenue l’inflammation induite par Aβ 

(modèle animale)  
PENG et al., 2016 

Oleuropéine Reduction des biomarqueurs 

inflammatoires (TNF-α, IL-1α, iNOS, 

COX-2) après blessure de moelle 

épinière (modèle animale) 

KHALATBARY et 

al., 2011  

KHALATBARY et 

al., 2012 

Tyrosol Neutralisation de la cytotoxicité induite 

par Cys-DA (in vitro) 
VAUZOUR et al., 

2010 

Acide gallique Réduire les cytokines inflammatoires  DEBOSREE G., 

(2015) 

 

 

 

 

Antioxydant 

Oleuropéine Activité anti-radicalaire (test de DPPH)  CARRASCO-

PANCORBO et al., 

2005 

L’acide tannique Piégeage des radicaux libres DEBOSREE G., 2015 

Tyrosol Éviter la peroxydation des lipides dans 

les cellules Caco-2 intestinales 
DEIANA et al., 2010 

 

 

Hydroxytyrosol 

Inhiber l’oxydation des lipides. 

Activer la biogenèse des appareils 

mitochondriales 

Protéger le système immunitaire 

périphérique (PBMC) contre le stress 

oxydatif et la destruction d’ADN 

ZHU et al., 2010 

 

 

Neuroprotectrice 

Oleuropéine Amélioration de la perméabilité de la 

barrière sang cerveau et l’œdème 

cérébral chez le rat 

MOHAGHECHI et 

al., 2011 

Tyrosol Effet protecteur d’ischémie cérébrale 

transitoire chez les rats 
VAUZOUR et al., 

2010 

 

L’analyse chimique de la margine infiltrée dans les sols a montré que son acidité pouvait 

affecter les propriétés physiques et géotechniques de la couche argileuse et provoquer la 
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migration des polluants dans le sous-sol. Certains éléments toxiques tels que les phénols 

contenus dans ces margines, qui se localisent dans le sol, sont responsables de l’inhibition   du 

développement des plantes et de certains micro-organismes (ZGHARI et al., 2018). De plus, 

l’application des margines comme engrais organique qui contient principalement des fortes 

concentrations de carbone soluble et des acides conduit à la fixation de l’azote dans le sol et 

empêche son absorption par les plantes de même manière que les échanges cationiques du sol 

(LACOMELLI., 2000) entraînant la réduction de la productivité, la toxicité (PAIXAO et al., 

1999) et la phytotoxicité (GALLIUO et al., 2018, KOMILIS et al., 2005). 

La décharge des margines dans les bassins d’évaporation à ciel ouvert, sur les terres ou dans 

les eaux naturelles et le traitement de ces effluents génère les processus de fermentation et 

l’émission de divers gaz, notamment le méthane, le dioxyde de carbone, le sulfure 

d’hydrogène et l’ammoniac (NIAOUNAKIS et HALVADAKIS., 2004). Ces derniers 

provoquent le phénomène de contamination qui commence par le dégagement des odeurs 

nauséabondes même à grandes distances notamment lors du pressage des olives. Par 

conséquent, la pollution atmosphérique induite affecte négativement la santé humaine ainsi 

que le tourisme dans la région (El-ABBASSI., 2014). Donc, les margines présentent une 

source de pollution pour l’environnement d’où la nécessité de leur traitement ou de leur 

valorisation. Dans ce contexte, ces effluents ont été l’objet d’une grande attention de la part 

des scientifiques, des entreprises et des organismes sociaux pour faire face à leur impact 

environnemental. Le but est d’étudier les meilleures stratégies et technologies de bonne 

valorisation ou d’éliminer le pouvoir polluant des margines.  

A titre d’exemple, les technologies de traitement biologique des margines sont fondées sur les 

processus aérobie et anaérobie par l’utilisation des microorganismes présents depuis le départ 

dans l’olive (bactéries, champignons, levures) pour oxyder et décomposer les éléments 

organiques polluants comme le (CO2) et le méthane (CH4). Cependant, l’effet antioxydant 

des polyphénols reste le facteur limitant pour ces procédés (FOUNTOULAKIS et al., 2002).  

Le but de ce travail est la valorisation des margines à travers les objectifs spécifiques 

suivants : 

 Optimisation de différents types d’extractions. 

 Dosage des fractions bioactives. 

 Évaluation des activités biologiques à savoir : la capacité antioxydante totale (CAT) – 

test du piégeage du radical DPPH – Réduction du fer (FRAP) dans les fractions 

finales. 
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1. Échantillonnage  

La margine utilisée dans cette expérimentation provient d’huilerie de Ouzidane située dans la 

région de « Tlemcen » lors de la compagne oléicole 2020/2021, (un procédé d’extraction 

moderne de centrifugation à 3 phases est utilisé). Une fois au laboratoire, les margines 

réceptionnées à l’état liquide ont été stockées au frais (4°C) jusqu’au moment de l’emploi 

pour éviter l’auto-oxydation d’échantillon et la polymérisation des composés phénoliques. En 

raison de sa forte teneur en humidité, le sous-produit liquide d’olive subit une étape 

préliminaire de séchage dans une étuve à 35 ± 30°C.  La margine obtenue est notée ci-après 

par MG séchée.           

 

         Photo 1 : Margine déshydratée (séchée)                      Photo 2 : Margine brute 

 

2. Optimisation des techniques d’extractions 

Afin d’optimiser les techniques d’extraction vers de meilleurs rendements de fractionnement 

des margines brutes, des solvants de différentes polarités ont été utilisés à savoir : l’acétate 

d’éthyle, le n-butanol et le méthanol. Pour les margines déshydratées, sont utilisés des 

mélanges de solvants tels que MeOH/ED, ED/Acétonitrile/Acide formique. 

3. Extraction des composés phénoliques des margines   

3.1 Extraction des composés phénoliques à partir des margines brutes (Figures 2-3)   

100 ml de margine est ajoutée à 100 ml d’hexane (Délipidation v/v), le mélange subit une 

agitation suivie d’une décantation pendant 30 min qui sépare la margine délipidée en deux 

phases filtrées (Photos 2-3-4) : le surnageant (l’hexane) et la phase aqueuse (margine) prêtes 

à une extraction liquide-liquide. Ce procédé est répété deux fois.  
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   Décantation, Filtration 

 

Φ1 : Phase Aqueuse (margine délipidée)       

 

Phase Organique (lipides)                           

Epuisement à 100 ml d’acétate d’éthyle (V/V) 

 

 

                                 Décantation, Filtration 

 

 

                                 Phase aqueuse (Φ2)                           

                                                                                            Phase acétate                                       

 

Extraction au n-butanol (V/V)                     

 

 

Décantation, Filtration 

 

 

                                 Phase aqueuse (Φ3)                       

                                                           Phase butanol 

 

                                 Évaporation sous vide, 

                              Récupération au méthanol 

 

Figure 2 : Processus d’extraction 1 des polyphénols à partir des margines brutes. 

 

 

 

 

 

Délipidation  

Margine brute 
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                 Photo 3 : Phase acétate filtrée                  Photo 4 : Phase butanol filtrée  

 

Photo 5 : Évaporation sous vide des phases par un évaporateur rotatif 
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Types d’extractions 

 
           Extraction 2                   Extraction 3                                    Extraction 4   

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figure 3 : Extractions 2, 3, 4 des composés phénoliques à partir des margines brutes (DE 

MARCO et al., 2007)protocole optimisé. 
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Délipidation à 100 ml 

d’hexane (×2) 

 

 

 

 

Extraction à 100 ml 

d'acétate d’éthyle  

 

 

Lavage au n-butanol  
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L’extraction proprement dite est faîte à 100 ml d'acétate d’éthyle additionnés à 100 ml de 

margine délipidée (v/v). L'ensemble est homogénéisé, séparé à l’aide d’une ampoule à 

décanter pendant 30 min en deux phases : l’acétate d’éthyle (surnagent) et le culot (margine), 

ce dernier subit un 2
éme 

lavage au butanol (v/v). Le mélange est agité puis décanté et filtré, 

chaque fraction est mise à évaporer sous vide à l’aide d’un évaporateur rotatif. 

3.2 Extraction des polyphénols à partir des margines déshydratées (Figure 4) 

La quantité de la margine (sous forme de pâte) : 10 g  200 ml du mélange (MeOH/ H2O). 

Extraction par Méthanol / Eau (140ml / 60ml). 

4. Analyse phytochimique  

4.1 Dosage des polyphénols totaux  

Le dosage des phénols totaux a été déterminé par le réactif de Folin -Ciocalteu selon la 

méthode de SINGLETON et ROSSI. (1965). Le réactif est réduit lors de l’oxydation de 

phénol, dans un mélange d’oxyde bleu de tungstène et de molybdène, l’absorption a été 

mesurée à 765nm. 

 Mode opératoire  

Une prise de 1000 μL du réactif du Folin-Ciocalteu dilué 10 fois est ajoutée dans chaque tube 

à essai dont 200 μL de l'extrait dilué a été introduite, puis 800 μL de carbonate de sodium 

(Na2CO3) à 7.5% est ajouté. Le mélange est agité puis incubé à l’obscurité et à une 

température ambiante pendant 30 min. La lecture est réalisée à 765 nm. Les résultats 

rapportés à une courbe d’étalonnage sont exprimés en milligramme équivalent d'acide 

gallique par gramme de la matière sèche (mg EAG /g MS). 

4.2 Dosage des tannins totaux  

Le dosage des tanins totaux est effectué en utilisant la réaction de BATE – SMITH. (1954) 

basée sur la propriété des proanthocyanidines à se transformer en anthocyanes colorées par 

chauffage à 100°C lors d’une hydrolyse acide en cassant les liaisons inter-flavanes 

(RIBEREAU et STONESTREET. 1966). Les différences d’absorbance sont mesurées à 550 

nm par spectrophotométrie  

 Mode opératoire  

Dans 2 tubes à essai auxquels 2 ml de l’extrait dilué aux 20èmes fois est mise, 1 ml d'eau 

distillée et 3 ml d’HCl (12N) sont complétés. L'un des deux tubes est porté à 100°C au bain 

marie pendant 30 min et l’autre est gardé à l’obscurité durant le même temps. Ensuite, 5 ml 

d'éthanol a été ajouté dans chaque tube.  
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Extraction 5                                 Extraction 6                                 Extraction 7 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Extraction 8 : 

 

 

 

 

 

 

 

Figure 4 : Extractions 5, 6, 7, 8 des composés phénoliques à partir des margines déshydratées. 
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Pour finir, l’absorbance est mesurée à 550 nm dans une cuve avec un chemin optique de 1 cm. 

La teneur totale des tanins est donnée par la différence de DO entre le tube hydrolysé et le 

témoin par la relation suivante : 

Tanins totaux (g/L) = 19.33 x (DO hydrolyse — DO témoin) 

4.3 Dosage des tannins hydrolysables  

Le rapport des tanins hydrolysables a été déterminé par le procédé de MOLE et 

WATERMAN. (1987), basé sur la réaction avec le chlorure ferrique. 

 Mode opératoire  

Un volume de 1 ml de l'extrait est mélangé avec 3.5 ml de la solution de FeCl3 (1.62 g dissout 

dans 0.01M de HCl). Ce mélange donne au complexe une coloration rouge violette d’où la 

formation des ions (Fe
+3

). Après 15 secondes, l’absorbance a été mesurée à 660 nm dont les 

résultats sont exprimés en milligramme (mg) équivalents d’acide gallique par gramme (g) de 

la matière sèche dès la courbe d’étalonnage (mg EAG/ g MS). 

4.4 Dosage des tannins condensés  

Le dosage des tanins condensés est réalisé par la méthode décrite par JULKUNEN T. (1985), 

basée sur la capacité de vanilline à réagir avec les tanins en présence d'HCl, l'absorbance est 

lue à 550 nm. 

 Mode opératoire  

Un mélange de 50 μL de l’extrait dilué avec 1500 μL de la solution vanilline/ méthanol (4%) 

est agité à l’aide d’un vortex. Ensuite, 750 de l’acide chlorhydrique concentré (HCI) est 

additionné. Le mélange obtenu est laissé réagir à la température ambiante pendant 20 min à 

l’abri de la lumière. Ensuite, l’absorbance est mesurée à 550 nm contre le blanc à l’aide d’un 

spectrophotomètre. Les résultats sont exprimés en milligramme (mg) équivalents de la 

catéchine utilisée comme standard par gramme (g) de la matière sèche (mg EC/g MS). 

4.5 Dosage des flavonols  

Le dosage des flavonols a été réalisé en appliquant la méthode de KUMARAN et al. (2007)  

 Mode opératoire  

Une dose de 250 μL de l’extrait brut a été mélangée avec 1500 μL d’acétate de sodium (50 

mg/ml), puis un volume de 250 μL de chlorure d'aluminium AIC13 (2 mg/ml) a été ajouté. 

Après l’homogénéisation, le mélange a été incubé à température ambiante pendant 150 min. 

L'absorbance a été lue à 440nm, les résultats sont exprimés en (mg) équivalents de quercétine 

par (g) du poids de la matière sèche (mg QE/g MS). 
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      5.   Étude de l’activité antioxydante 

5.1 Capacité antioxydante totale (CAT)  

La méthode de phosphomolybdène de PRIETO et al. (1999) a été effectuée pour examiner et 

déterminer quantitativement de la CAT de la margine. 

 Mode opératoire  

Un volume de 300 μL de l’extrait dilué a été ajouté à 3 ml de solution de réactif (acide 

sulfurique 0.6M, phosphate de sodium 28 mM et molybdate d’ammonium 4 mM). Les tubes 

ont été fermés et incubés à 95°C pendant 90 min. Après refroidissement, l’absorbance des 

solutions a été mesurée à 695 nm contre le blanc incubé dans les mêmes conditions que 

l’échantillon. 

Une courbe d'étalonnage est réalisée en parallèle dans les mêmes conditions opératoires en 

utilisant l'acide ascorbique comme standard. Les scores de la CAT sont exprimés en (mg) 

équivalents d'acide ascorbique par (g) de matière sèche (mg EAA/g MS). 

5.2 Test du piégeage du radical libre DPPH  

La préparation de la DPPH (2.2 diphényl-1-picrylhdrasyl) est effectuée par la dissolution de 

0.25 mg du DPPH dans 1 ml d’éthanol. La préparation est gardée à l’abri de la lumière. 

 Mode opératoire  

Un volume de 50 μL de différentes dilutions (0.0625, 0.125, 0.25, 0.5, l, 2, 4 mg/ml) de 

l’extrait est ajouté à 1950 μL de la solution éthanolique du DPPH nouvellement préparée. 

Après incubation à l’abri de la lumière pendant 30 min et à la température ambiante. La 

lecture des absorbances est effectuée à 515 nm dont l’acide ascorbique est utilisé comme 

standard antioxydant. En ce qui concerne la préparation du contrôle négatif, 50 μL d’éthanol 

et 1950 μL de la solution éthanolique du DPPH sont mélangés. 

Les pourcentages d’inhibition (%) du radical DPPH sont calculés à partir de la formule 

suivante :  

Pourcentage d’inhibition (I %) = [(AC —AE) / AC] x 100. 

AC : exprime l'absorbance du contrôle négatif 

AE : représente l'absorbance de l'échantillon. 
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5.3 Réduction de fer 

Le pouvoir réducteur de l’échantillon a été déterminé selon la méthode d’OYAIZU (1986). 

Des dilutions au ½ (0.15625, 0.3125, 0.625, 1.25, 2.5, 5 mg/ml) ont été préparées. 

 Mode opératoire  

1250 μL d’une solution tampon (0.2 M, pH=6.6) est ajouté à 500 μL de chaque dilution, suivi 

par l’addition de 1250 μL de solution du ferricyanure de potassium [1% K3[Fe (CN)6]. Après 

une incubation à 50°C du mélange pendant 30 min, on rajoute 1250 μL d’acide 

trichloroacétique à 10 %. Une centrifugation à 3000 t/min a été réalisée pendant 10 min. Par 

la suite, on rajoute 1250 μL du surnagent mélangé avec 125 μL de l’eau distillée et 250 μL de 

solution FeCl3 (à 0.1%) depuis peu préparée. L’absorbance a été déterminée à 700 nm dont 

l’acide ascorbique est utilisé comme témoin positif. L’augmentation de l’absorbance dans le 

terrain indique l’augmentation de la réduction de fer. 

La concentration EC50, indiquée comme la concentration des antioxydants nécessaires à la 

réduction de 50% de la concentration primaire du ferricyanure de potassium, est un indice 

utilisé pour comparer le pouvoir réducteur de l’extrait par rapport au standard.
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L’extraction des composés phénoliques des margines a permis leur obtention avec des 

rendements significatifs. Les résultats révélés ont montré la richesse en polyphénols, en 

tannins et en flavonols de l’extrait suscité obtenus par différents types d'extractions utilisant 

des solvants de polarités différentes. La fraction d'acétate d'éthyle reflète le pouvoir extracteur 

le plus puissant comparé aux autres solvants. Les résultats sont en accord avec ceux trouvés 

par SOUILAH et al. (2021). Par ailleurs, les données de l'extraction 4 ont montré que la 

sonification suivie d'une acidification et la séparation ultérieure représentait la meilleure 

procédure pour la récupération des composés phénoliques. Ces données sont compatibles avec 

ceux obtenus par RARES et al. (2019). Noter que le milieu acide favorise la rupture des 

liaisons des composés phénoliques, l'hydrolyse des phénols complexes en phénols simples et 

l'augmentation de leur solubilité dans le solvant organique (DE MARCO et al. 2007). Pour 

les autres extraits, les teneurs sont comparables à celles reportés par KADI et al. (2020) et 

GUEBOUDJI et al. (2021). Donc les variabilités des teneurs en composés phénoliques sont 

dépendantes des modes d'extractions et de la polarité des solvants utilisés. En ce qui concerne 

les activités réalisées sur les extraits, la fraction acétate d'éthyle a révélé une capacité 

antioxydante totale moyenne et un pouvoir réducteur plus élevé que celui des autres extraits 

(n-butanol et méthanol). D'autre part, le pouvoir de piégeage du radical libre DPPH s’est 

révélé très élevé dans toutes les fractions. Ces résultats sont analogues à ceux publiés par 

GUEBOUDJI 
b
 et al. (2021) etEl MOUDDEN et al. (2020). 

Les propriétés bioactives des polyphénols présents dans les eaux résiduaires oléicoles peuvent 

être exploitées dans divers domaines tels que les sciences biomédicales et santé, la 

pharmaceutique, la technologie alimentaire, etc. Également, la récupération de ces fractions 

bioactives joue un rôle important dans la minimisation et/ou réduction des conséquences 

polluantes de l’environnement. 
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Les déchets oléicoles liquides appelés « margines » présentent une source dangereuse de 

pollution d'environnement pour les pays méditerranéens. Ces sous-produits issus de la 

production de l'huile d'olive sont difficiles à traiter à cause de leur composition en matières 

organiques d'où la nécessité de leur valorisation.  

L’objectif primordial assigné par la présente étude englobe l'analyse phytochimique des 

margines et l'exploitation de leurs propriétés biologiques à savoir l'activité antioxydante. 

Nos extractions ont permis de mettre en évidence la présence de métabolites secondaires qui 

renferment les polyphénols, flavonols, tanins condensés, tannins Hydrolysables et les tannins 

totaux qui présentent un potentiel antioxydant marquant. Ces propriétés à vertus 

pharmacologique, biotechnologique, médicinales, des polyphénols présents dans les margines 

permettent la possibilité de leurs exploitations industrielles à plus larges spectres.  
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 الملخص

 

حُخش عًهيت إَخبس سيج انشيخىٌ كًيت كبيزة يٍ انًخهفبث انسبئهت حسًً انًيبِ انُببحيت، وهي انُفبيبث انضبرة انزئيسيت نهذِ 

حًزم هذِ انًخهفبث انًهًت يشكهت حهىد بيئي يهًت في يُبطق انبحز الأبيط انًخىسظ وواحذة يٍ أصعب . انصُبعت

اشخًهج هذِ . يٍ َبحيت أخزي، حعذ هذِ انًُخضبث انزبَىيت يصبدر واعذة نهًزكببث انُشطت بيىنىصيًب. انُفبيبث نهًعبنضت

انذراست عهً قيبص انًزكببث انفيُىنيت وهي يخعذد انفيُىل وانعفص وانفلافىَىل، رى حقييى انُشبط انًضبد نلأكسذة في انًيبِ 

حظهز انُخبئش .  وحقهيم انحذيذDPPHانقذرة انكهيت انًضبدة نلأكسذة، وكسح انضذور انحزة : انُببحيت ببسخخذاو رلاد اخخببراث

انًذههت رزاء انًيبِ انُببحيت في يخعذد انفيُىل، انعفص انًكزف، انعفص انقببم نهخحهم انًبئي، انعفص انكهي وانفلافىَىل يع 

 .  خصبئص يضبدة نلأكسذة يهحىظت

 

 .الأَشطت انًضبدة نلأكسذة- انفلافبَىل - انعفص - انًزكببث انفيُىنيت - انخهىد -  انًيبِ انُببحيت :الكلمات المفتاحية
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RESUME 

 

Le processus de production d'huile d'olive génère une quantité considérable des résidus 

liquides appelés margines, principaux déchets nuisibles de cette industrie. Cet important 

résidu représente un problème de pollution environnementale important dans les régions 

méditerranéennes et l'un des déchets les plus difficiles à traiter. En revanche, ces sous-

produits sont des sources prometteuses de composés bioactifs. 

Cette étude consistait à doser les composés phénoliques à savoir les polyphénols, les tanins et 

les flavonols ensuite à évaluer les activités antioxydantes des margines à l'aide de trois tests : 

la capacité antioxydante totale, le piégeage du radical libre DPPH et la réduction du fer. Les 

résultats marquants montrent la richesse des margines en polyphénols, tanins condensés, 

tanins hydrolysables, tanins totaux et flavonols avec des propriétés antioxydantes 

remarquables. 

 

Mots clés : Margine – pollution - composés phénoliques – tanins – flavanols- activités 

antioxydantes. 
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ABSTRACT 

 

The olive oil production process generates a considerable quantity of liquid residues called 

margins, the main harmful waste of this industry. This important residue represents an 

important environmental pollution problem in the Mediterranean regions and one of the most 

difficult wastes to treat. On the other hand, these by-products are promising sources of 

bioactive compounds. 

This study consisted of measuring the phenolic compounds, namely polyphenols, tannins and 

flavonols, then evaluating the antioxidant activities of the vegetable waters using three tests: 

the total antioxidant capacity, the trapping of the free radical DPPH and iron reduction. The 

striking results showed the richness of margins in polyphenols, condensed tannins, 

hydrolysable tannins, total tannins and flavonols with remarkable antioxidant properties. 

 

Key words: Margin - pollution - phenolic compounds – tannins – flavonols - antioxidant 

activities. 

 

 


