
République Algérienne Démocratique et Populaire
Ministère de l’Enseignement Supérieur et de la Recherche Scientifique

Université A. MIRA – Bejaïa

Faculté des Sciences de la Nature et de la Vie
Département de Sciences alimentaires
Spécialité Sciences des Corps gras

Réf :..........................

Mémoire de Fin de Cycle
En vue de l’obtention du diplôme

MASTER

Thème

Présenté par :

LEZZAM Dounia & YAHIAOUI Anissa

Soutenu le : 04/07/2019

Devant le jury composé de :

Melle MEKHOUKH A. MAA Président

Mme BRAHMI N. MCB Examinateur

Mme DEFLAOUI L. MAA Encadreur

Année universitaire : 2018 / 2019

Effet du stade de la maturation des olives sur
l’activité antioxydante des huiles de deux

variétés locales



Remerciements

Louange à Allah le tout puissant qui nous a donné la santé, le courage,

la volonté et la patience de réaliser ce modeste travail.

Nos vifs remerciements à notre promotrice, Mme DEFLAOUI pour nous

avoir encadrées, en nous faisant bénéficier de ses connaissances, de son

aide et de ses conseils et orientations.

Nous exprimons nos sincères remerciements, à Melle MEKHOUKHE

pour l’honneur qu’elle nous fait de présider le jury et d’évaluer ce

travail. Qu’elle trouve ici nos chaleureux remerciements pour son aide

apportée à la réalisation des travaux au laboratoire.

Nous tenons à remercier Mme BRAHMI d’avoir accepté de faire partie du

jury d’examinassions. Qu’elle trouve ici l’expression de notre grande

considération.

Nous tenons également à remercier Mr et Mme TAMENDJARI pour leurs

aide et conseils.

Nous adressons un merci tout spécial à Mr BOUDERIES et Melle

BRAHMI.

Nous remercions aussi Mr BACHIR BAY, qui nous a fait profiter de ses

conseils en statistiques.

Enfin, nous exprimons notre profonde gratitude à toutes les personnes

qui ont contribué de près ou de loin au bon déroulement de ce travail et

qu’on a omit de citer.



Dédicace

Je dédie ce travail :

A Mon cher papa qui m’a beaucoup aidé avec son soutien tout au long de

mes études.

A Ma chère maman qui m’a entouré avec sa tendresse et qui n’a pas

cessé de prier pour moi.

A ma sœur adorable : Kenza

A mon frère : Mokrane

A mon cher mari : El hachemie

A mon binôme : Anissa

A tous mes amis sans exceptions qu’ils soient proche ou loin

Toute la promotion des Corps gras 2018-2019.

Dounia



Dédicace

Je dédie se modeste travail à :

Mes chers parents que Dieu les protège, qu’ils sachent que ce travail est

en partie le fruit de leur soutien, je leur suis très reconnaissante, leur

fierté à mon égard aujourd’hui et pour moi la meilleure des récompenses.

Mes chères sœurs et frère qui m’ont toujours encouragé et soutenues.

Qu’ils trouvent ici l’expression de ma grande gratitude.

Mes amis sans exception qu’ils soient proche ou loin.

Toute la promotion des Corps gras 2018-2019

Mon binôme : Dounia

Moi-même.

Anissa



Liste d’abréviations

AGI : Acide gras insaturé

AGM : Acide gras monoinsaturé

AGP : Acide gras polyinsaturé

AGS : Acide gras saturé

B1, B2, B3 : Blanquette de Gualma (1) stade vert, (2) stade tournant, (3) stade noir.

C1, C2, C3 : Chemlal (2) stade vert, (2) stade tournant, (3) stade noir.

C18 : octadecyl

COI : Conseil oléicole internationale

DPPH : 2,2-Diphényl-1-PicrylHydrazyle

E.A.C : Equivalent Acide Caféique

E.A.G : Equivalent Acide Gallique

E.C : Comité européen

FID : Détecteur a ionisation de flamme

IC50 : Concentration inhibitrice de 50%

OLL: 1 oléyl-2,3dilinoleyi glycérol

OLnO: 1, 3 oléyl-2linoléyl glycérol

OLO: 1, 3-dioléyl-2linoléyl glycérol

PLO : palmityl-linoléyl-oléyl glycerol

PPL: 1, 2-dipalmityl-3 linoléyl glycérol

PPO: 1, 2-dipalmityl-3 oléyl glycérol

PS-DVB : polymères de polystyrène-divinylbenzène

SLL : stéaryl-2,3 dilinoléyl

SLS: 1, 3-distéaryl-2 linoleyl glycérol

SOO: 1-stéaryl-2, 3 dioleyl glycérol



Liste des figures

Figure 1 : Section transversale et composition physique de l’olive……………………2

Figure 2 : Composition de l’olive………………………………………………………3

Figure 3 : Principaux composés phénoliques de l’huile d’olive….…………………….9

Figure 4 : Aspect des olives et de leurs huiles au cours du processus de la maturation.13

Figure 5 : Photographie des échantillons d’olive………………………………...……19

Figure 6 : Stabilité oxydative des huiles issues des olives à différents stades de maturité

des deux variétés Blanquette de Guelma et Chemlal……………………………….….29

Figure 7 : Teneur en polyphénols totaux des huiles issues des olives de deux variétés à

trois stades de maturité…………………………………………………………………31

Figure 8 : Teneur en Ortho-diphénols des huiles issues des olives à différents stades de

maturité…………………………………………………………………………………33

Figure 9 : Indice d’amertume des huiles issues des olives à différents stades de

maturité…………………………………………………………………………………34

Figure 10 : Pouvoir réducteur des extraits méthanoliques des huiles issues des olives à

différents stades de maturité………………………………………………………… 35

Figure 11 : Activité antiradicalaire des extraits méthanoliques des huiles issues des

olives à différents stades de maturité…………………………………………………...37

Figure 12 : Pouvoir antiradicalaire des extraits méthanoliques des huiles issues des

olives à différents stades de maturité (en % d’inhibition) ……………………………..37



Liste des tableaux

Tableau I : Les différentes catégories d’huile d’olive vierge et leurs critères de

qualité……………………………………………………………………………………5

Tableau II : Composition moyenne en acides gras totaux……………………………...7

Tableau III : Effets thérapeutiques de l’huile d’olive…………………………………12

Tableau IV : Composition en acides gras des huiles issus des olives a trois stades de

maturité (en % des acides gras totaux) ………………………………………...………27

Tableau V : Valeurs moyennes des IC50 des extraits d’huile d’olive des deux variétés

Blanquette de Guelma et Chemlal à trois stades de maturité…………………………..39



Liste des tableaux en annexes

Annexe I

Tableau I : Caractéristiques des deux variétés (Blanquette de Guelma et Chemlal)

Tableau II : la composition en triglycérides de l’huile d’olive des trois variétés étudiées par

Giovanna et al. (1999)

Annexe IV

Tableau III : Des coefficients de corrélation de la variété Blanquette de Gualma

Tableau IV : Des coefficients de corrélation de la variété Chemlal

Liste des figures en annexe

Annexe II

Figure 1 : Courbe d’étalonnage pour les composés phénoliques

Figure 2 : Courbe d’étalonnage pour le dosage des ortho-diphénols

Figure 3 : courbe d’équivalence pour le pouvoir réducteur

Figure 4 : Courbe d’équivalence pour le pouvoir antiradicalaire des extraits méthanoliques

Annexe II

Figure 5 : Chromatogramme des acides gras d’un échantillon d’huile d’olive.

Figure 6 : Graphe Stabilité oxydative de l’huile issue des olives vertes de la variété Chemlal



Sommaire

Liste des abréviations

Liste des tableaux

Liste des figures

Introduction…………………………………...……………….1

Synthèse bibliographique

Chapitre I : L’olive et l’huile d’olive

I. L’olive…………… ……………………….……………………….….…2

I.1.1 Définition….…………………………………………………...……..2

I.1.2 Structure de l’olive…….……………………………………...………2

I.1.3 Composition chimique de l’olive……….……………...……………..2

I.2 Processus d’élaboration de l’huile d’olive……..…………….………....3

I.2.1 Cueillette, stockage et effeuillage des olives………....…………...….3

I.2.2 Lavage, broyage et malaxage…...………………..………………..….4

I.2.3 Extraction de l’huile…...…………………..……………………….....4

I.2.3.1 Système d’extraction par presse (discontinu)..……..………….…...4

I.2.3.2 Système d’extraction par centrifugation (continu)……..……….….4

I.3 L’huile d’olive……………………………………………………….….5

I.3.1 Définition de l’huile d’olive……………………………………….….5

I.3.2 Classification de l’huile d’olive………………………………………5

I.3.3 Composition de l’huile d’olive………………….…...……………….6

I.3.3.1 La fraction saponifiable…...……………………….…………...…..6

I.3.3.2 La fraction insaponifiable………………...…………….…………..7

I.4 Méthodes d’extraction des composés phénoliques………………...…...9

I.4.1 Extraction liquide-liquide………………………………………….....9

I.4.2 Extraction solide-liquide…………………………………………….10



I.5. Activité antioxydante de l’huile d’olive…….……………………..….10

I.5.1 Méthodes d’évaluation de l’activité antioxydante de l’huile d’olive..10

I.5.2 Méthodes d’évaluation de la stabilité oxydative de l’huile d’olive....11

I.6 L’effet thérapeutique de l’huile d’olive…………….…….…………...11

Chapitre II Effet de la maturation des olives dur les caractéristiques de

l’huile d’olive……………………………………………………………..13

II.1 Processus de maturation……………………….……………………..13

II.1.1Evaluation de poids des fruits…………………………………….…13

II.1.2 Evaluation de la teneur en matière grasse dans l’olive………..…....13

II.1.3 Evaluation de la composition de l’huile durant la maturation…...…14

II.1.3.1 Evolution de la composition des acides gras…..…………………14

II.1.3.2 Evolution des triglycéride…………………………………….…..14

II.1.3.3 Evolution des pigments …………………………………………..15

II.1.3.4 Evolution des Stérols……………………………………………..16

II.1.3.5 Evolution des composés phénoliques…………………………….16

II.1.3.6 Evolution des tocophérols …………………………………..……16

II.1.3.7 Evolution de la qualité de l’huile d’olive ……………….……….17

II.1.3.8 Evolution de la stabilité oxydative ………………………...…….17

II.1.4 Facteurs influençant le processus de maturation..……………….....17

II.1..1 Effet des pratiques cultures………………………….……...……..17

II.1.4.2 Effet climatique………………………………………………..…18

II.1.4.3 Effet de la variété……………………………………..………….18

II.1.4.4 Les ravageurs…………………………………..……………..….18

Partie pratique

Matériel et méthode

Chapitre I matériel et méthodes…………………….………………….19

I.1 Matériel végétal…………………………….……………………….…19

I.2 Extraction des huiles…………………………………………………..19

I.3 Analyses effectuées sur l’huile d’olive………………………...…...…20



I.3.1 Détermination de la composition en acides gras……...……………..20

I.3.2 Test de stabilité oxydative par Rancimat……………………..……..21

I.4 Analyses effectuées sur les extraits methanoliques…………………...21

I.4.1 Extraction des polyphénols totaux ……………………..………..….21

I.4.2 Dosage des polyphénols totaux…………………………………..….22

I.4.3 Dosage des ortho-phénols…………………………………………...22

I.4.4 Indice d’amertume……………………………………………….….23

I.5 Evaluation de l’activité antioxydante des extraits methanoliques….....23

I.5.1 Pouvoir réducteur…………………………………………….……...23

I.5.2 Activité antiradicalaire contre e radical DPPH…………….…….….24

I.6 Analyse statistique………………………………………………….…25

Chapitre II résultats et discussion

II.1 Analyses effectuées sur l’huile d’olive………………………….…....26

II.1.1 Profil en acides gras………………………………………..…….…26

II.1.2 Test de rancimat…………………………………………..………...28

II.2 Analyses effectuées sur les extraits methanoliques…….…………….31

II.2.1 Composées phénoliques totaux…………...…………………..…….31

II.2.2 Dosage des ortho-phénoliques………………...…………..………..32

II.2.3 Indice d’amertume……………………………………………….…33

II.2.4 pouvoir réducteur….……………….……………………………....35

II.2.5 Pouvoir antiradicalaire DPPH………………………..……………..36

Conclusion …………………………………………………...…………..40

Références bibliographique

Annexes



Introduction



Introduction

1

Introduction

L’huile d’olive est le pur jus de fruit de l’olive extraite par des procédés physiques et

simples (lavage, broyage, malaxage et centrifugation) sous des conditions qui n’entraînent

pas son altération. Cette huile est connue depuis de longues dates dans le bassin

méditerranéen, où de nombreuses générations lui ont trouvé des vertus incomparables dans

les domaines de la santé et de l’alimentation (Gharbi et al., 2014).

La production mondiale d’huile d’olive dans la majorité des pays méditerranéens est

d’environ de 3 millions de tonnes en 2018 (Anonyme, 2018), l’Algérie est classé au

septième rang mondial avec une production de 80 000 tonnes par rapport à la saison 2016-

2017. La tradition de production d'huile d'olive représente un atout très important pour de

nombreux pays, non seulement en termes de culture et de santé, mais également en dépit

de sa richesse. Donc, la production de l’olive a augmenté au cours des dernières décennies

en tant que source précieuse d'antioxydants et d’acide gras monoinsaturé, et constitue l’une

des principales tendances de l’alimentation dans le monde (Souilem et al., 2017).

Les bienfaits santé liés à la consommation de l’huile d’olive ne sont pas uniquement

dus aux teneurs élevées en acides gras mono-insaturés mais aussi au composés mineurs

(composés phénoliques, tocophérols…etc.) qui présentent également des propriétés

bioactives contribuant ainsi à sa valeur nutritionnelle (Rodigues et al., 2019).

L’huile d'olive obtenue à partir des fruits sains, cueillies à un stade optimal de récolte

ont une influence positive sur le rendement, la qualité physicochimique et organoleptique,

la composition chimique ainsi que la stabilité oxydative des huiles (Peres et al., 2016).

Le but de la présente étude est de déterminer l’effet de la maturation des olives de

deux variétés algériennes sur la composition en acides gras et la stabilité oxydative de

l’huile ainsi que l’activité antioxydante de ses extraits phénoliques.

La première partie de ce travail est consacrée à une synthèse bibliographique,

décrivant la composition chimique de l’olive, les différentes techniques d’élaboration de

son huile ainsi que l’évolution de la composition de l’huile au cours de la maturation des

fruits.

La seconde partie est consacrée à la détermination du test de rancimat et du profil en

acide gras des huiles ainsi que l’estimation des teneurs en composés phénoliques

(Polyphénols totaux et Ortho-diphénols) et l’activité antioxydante des deux variétés

(Blanquette de Guelma et Chemlal) à trois stades de maturité (vert, tournant et noir).
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Chapitre I : L’Olive et l’huile d’olive

I.1 L’Olive

I.1.1 Définition

L'olive est le fruit de l'olivier Olea europaea L. appartenant à la famille des

Oleaceae (Owen et al., 2000). C’est une drupe à peau lisse de forme ovoïde, à enveloppe

charnue renferme un noyau très dur, qui contient une graine. Sa couleur est verte au début

puis vire au bleu violacé et au noire à maturité complète (vers octobre-novembre) (Gigon

et al., 2010).

I.1.2 Structure de l’olive

L’olive est constituée, d’un péricarpe et d’un endocarpe. Elle pèse de 2 à 12 g, bien

que certaines variétés puissent peser jusqu’à 20 g. Le péricarpe comprend deux parties :

l’épicarpe (la peau) et le mésocarpe (la pulpe) qui représente environ 65-83 % du poids

total. L’endocarpe (noyau) représente 17 % à 35 % du poids total. L’épicarpe est couvert

de cire et passe du vert clair au noir quand le fruit mûrit (Benlemlih et al., 2012).

Figure1 : Section transversale et composition physique de l’olive (Nefzaoui, 1999).

I.1.3 Composition chimique de l’olive

La composition chimique moyenne de l’olive est la suivante (figure 2) : l’eau 50 %

; huiles 22% ; protéines 2 % ; sucres 13 % ; cellulose 6 % ; minéraux 2 %. D’autres
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constituants importants environs 2% sont : les pectines, les acides organiques, les pigments

et les glycosides de phénols (Seçmeler et al., 2019).

Figure 2 : Composition chimique moyenne de l’olive (Seçmeler et al., 2019).

I.2 Processus d’élaboration de l’huile d’olive

L’objectif de toute méthode d’extraction consiste à produire la plus grande quantité

d’huile possible sans altération de sa qualité d’origine. Toutefois, si la qualité n e ne doit

pas être modifiée, il est nécessaire d’utiliser uniquement des méthodes mécaniques ou

physiques pour extraire l’huile, en évitant les réactions chimiques et enzymatiques qui

pourraient changer sa composition naturelle (Benlemlih et Ghanam, 2012).

I.2.1 Cueillette, stockage et effeuillage des olives

La cueillette peut s'effectuer manuellement ou mécaniquement. La récolte à la main

est l'opération qui convient le mieux pour obtenir la meilleure qualité de l'huile vierge car

les olives sont cueillies sélectivement selon leur degré de maturité (Fouin et al., 2002).

Les olives sont ensuite transférées à l’atelier de production d’huile dans des délais les

plus brefs possibles, afin de garantir les meilleurs arômes à l’huile d’olive. Il est conseillé

de ne pas stocker les olives récoltées plus de deux jours (Evrard et al., 2007). Les olives
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cueillies et stockées sont ensuite effeuillées. L’effeuillage est assuré par des hottes qui

aspirent et par des trémies qui retiennent les feuilles.

I.2.2 Lavage, broyage et malaxage

Après la cueillette, les olives sont triés afin d’éliminer les brindilles et les feuilles

puis lavées à l’eau froide. Les olives et leurs noyaux, sont ensuite broyés. Le broyage en

industrie se fait à l’aide d’un broyeur métallique (à marteaux, disques dentés ou cylindres

striés) et aboutit à la formation d’une pâte. Pour faciliter l’extraction de l’huile, ce type de

broyage doit être complété par un malaxage qui fait appel à des malaxeurs à vis ou à pales

pendant une durée de 15 à 40min environ, étape permettant de réunir en une phase

continue les gouttes d’huiles dispersées dans la pâte (Owen et al., 2000).

I.2.3 Extraction de l’huile

I.2.3.1 Système d’extraction par presse (discontinu)

Ce système d’extraction discontinu utilise des presses métalliques à vis ou

hydrauliques (Chimi, 2006). L’huile est extraite de la pâte d’olive, cependant, l’eau de

végétation ainsi que le grignon d’olive sont produits en parallèle (Wiesman, 2009). Par

conséquent, l’huile extraite par les presses présente un degré d’oxydation et une acidité

élevée, des défauts organoleptiques, et une courte durée de conservation. (Chimi, 2006).

I.2.3.2 Système d’extraction par centrifugation (continue)

Il existe deux processus d’extraction par centrifugation :

a. Processus d’extraction par centrifugation à deux phases

Le procédé d’extraction des huiles d’olives fonctionne à deux phases (huile et

grignons), cette méthode ne nécessite pas l’adjonction d’eau pour la séparation des phases

huileuses et solides contenant les grignons et les margines. Il permet en outre l’obtention

d’un rendement en huile plus élèvee et plus riche en polyphénols totaux et en o-diphénols

(Chimi, 2006).

b. Processus d’extraction par centrifugation à trois phases

L’extraction de l’huile d’olive dans les unités équipées de centrifugeuses à trois

phases (huiles, grignons et margines) nécessite l’ajout d’eau pour séparer les trois phases
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précitées. L’huile produite se trouve appauvrie de polyphénols naturels, et par conséquent

ne résiste pas à l’oxydation car le taux de dégradation des polyphénols reste élevé (Chimi,

2006).

I.3 L’huile d’olive

I.3.1 Définition

D’après le conseil oléicole international (COI, 2015), l’huile d’olive est définie

comme étant une huile provenant uniquement du fruit de l’olivier (Olea Europaea L.) à

l’exclusion des huiles obtenues par solvants ou par des procédés de réestérification et de

tout mélange avec les huiles d’autre nature.

I.3.2 Classification de l’huile d’olive

L’appartenance à une catégorie est définie en fonction de l’évaluation de quelques

paramètres de qualité d’huile d’olive à savoir : l’acidité, l’indice de peroxyde, l’absorbance

dans l’UV et les caractéristiques organoleptiques. Les différentes catégories d’huile d’olive

vierge ainsi que les limites des critères de qualité établies par le COI (2015), sont

représentées dans le tableau I.

Tableau I : Les différentes catégories d’huile d’olive vierge et leurs critères de qualité

(COI, 2015).

Huile

Paramètre

Huile
d’olive
Vierge extra

Huile d’olive
Vierge

Huile d’olive
Vierge
Courante

Huile d’olive
Vierge
lampante

Acidité libre
(% acide
oléique)

≤ 0,8 ≤ 2 ≤ 3,3 > 3,3 

Indice de
peroxyde
(meqO2/kg)

≤ 20 ≤ 20 ≤ 20 Non limité 

Absorbance a
-K232

- K270

≤ 2,5 
≤ 0,22 

≤ 2,6 
≤ 0,25 

-
≤ 0,3 

-
-

Evaluation
organoleptique
-Fruité
-Défaut

Me >0
Me = 0

Me >0
0 < Me < 2,5

Me = 0
2,5 < Me <6,0

-
Me > 6,0



Chapitre I L’olive et l’huile d’olive

6

I.3.3 Composition de l’huile d’olive

L’huile d’olive vierge a une saveur délicate et unique qui la distingue des autres

huiles végétales comestibles, sa composition chimique est très complexe mais ces

composants peuvent être divisés en deux fractions : la fraction saponifiable comprend 98-

99 % du poids total de l’huile et il est principalement formée par des triglycérides. La

mineure fraction de composants environ 2 % du poids total comprend plus de 230

composés, principalement des pigments, des alcools aliphatiques et triterpéniques, des

stérols, hydrocarbures, composés volatils et phénoliques (Bajoub et al., 2017).

I.3.3.1 Fraction saponifiable

Elle est composée essentiellement de triglycérides et d'acides gras. La composition

en acides gras et triglycérides de l’huile d’olive dépend de la variété, du degré de maturité

des olives, de la latitude du climat …etc. (Velasco et al., 2002).

a. Triglycérides

Les triglycérides sont les composants majoritaires de l’huile d’olive (95,4 %). Les

principaux triglycérides de l’huile d’olive sont : la trioléine « OOO », la dioléopalmitine «

POO », la dioléolinoléine « OOL », la palmitooléolinoleine « POL », et la dioléostéarine «

SOO », La composition en triglycéride de l’huile d’olive de 3 variétés italiennes, selon

Giovanna et al. (1999), (Tableau II, Annexe I).

b. Acides gras

La variabilité en acides gras dans l’huile d’olive est relativement importante, mais

en moyenne, elle se compose de 72 % d’acides gras mono- insaturés (AGM), 14 %

d’acides gras polyinsaturés (AGP) et 14 % d’acides gras saturés (AGS) (Aparicio et

Harwood, 2013) (Tableau II).
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Tableau II : Composition moyenne en acides gras totaux. (COI, 2015)

Acides gras Limite de variabilité (%)

Aide myristique (C14 :0) < 0,03

Acide palmitique (C16 :0) 7,50 - 20,00

Acide palmitoléique (C16 :1) 0,30 - 3,50

Acide heptadécanoique (C17 :0) < 0,30

Acide heptadecénoique (C17 :1) < 0,30

Acide stéarique (C18 :0) 0,50 - 5,00

Acide oléique (C18 :1) 55,00 - 83,00

Acide linoléique (C18 :2) 2,50 - 21,00

Acide linolénique (C18 :3) < 1,00

Acide arachidique (C20 :0) < 0,60

Acide eicosenoique (C20 :1) < 0,40

Acide behénique (C22 :0) < 0,20

Acide lignocérique (C24 :0) < 0,20

I.3.3.2 Fraction insaponifiable

 Stérols

Constitue 0,4 à 0,8 % de la totalité de la fraction insaponifiable. Les stérols totaux

sont de l’ordre de 115 à 154 mg/100 g d’huile. Les stérols libres représentent 60 mg/100 g

d’huile. Dans une huile d’olive vierge, les stérols les plus trouvés sont le β-Sitostérol, 5-

Avenastérol et Campestérol avec des pourcentages respectifs d’environ 85 %, 7 % et 4 %

(Giuffrè et al., 2012).

 Tocophérols

Les tocophérols sont des composes importants de l’huile d’olive en raison de leurs

doubles actions bénéfiques. En effet, ils ont tout d’abord l’atout d’être une vitamine E et ils

ont également une forte activité antioxygène en raison de leur contribution à la stabilité

oxydative et à la qualité nutritionnelle. La molécule de tocol constitue la structure de base

des tocophérols, elle est constituée d’un noyau hydroxychromane sur le quel est fixé une

chaîne phytyle entièrement saturée (Haddam et al., 2014).
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 Hydrocarbures

Ce sont quantitativement les principaux composants de la fraction insaponifiable

présents dans les huiles végétales, ils sont à chaînes linéaires ou cycliques, saturées ou

insaturées. Ils représentent 30 à 50 % de cette fraction. Le composant majeur est le

squalène, un terpène insaturé (isoprénoide) (C30H50) et il est un précurseur métabolique

du cholestérol et d’autres stérols (Sanchez-Fidalgo et al., 2010).

 Pigments

Les principaux pigments présents dans les huiles sont les chlorophylles et leurs

produits de dégradation et les caroténoïdes (Salvador et al., 1998). La couleur de l’huile

d’olive est le résultat des pigments (chlorophylles 80 % et caroténoïdes 20 %), les

pigments ont un caractère antioxydant à l'obscurité et prooxydant dans la lumière, ils

semblent joués un rôle important dans la stabilité oxydative de l’huile au cours de son

stockage (Oueslati et al., 2009).

 Composés phénoliques

L’huile d’olive vierge est riche en composés phénoliques appartenant à diverses

familles (phénols et hydroxyphénols, acides et alcools phénols, sécoïridoïdes, lignanes,

flavonoïdes, etc.), les polyphénols affectent fortement les propriétés sensorielles de l’huile

d’olive vierge comme le goût amer et piquant typique. Les composés phénoliques

contribuent également à la stabilité de l’huile d’olive vierge, luttant ainsi contre l’auto

oxydation. La quantité de polyphénols dans l’huile d’olive vierge varie en fonction de

plusieurs facteurs tels que la variété, la zone géographique, les conditions agro climatiques,

le degré de maturité des fruits (Talhaoui et al., 2016).
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Figure 3 : Principaux composés phénoliques de l’huile d’olive (Ollivier et al., 2004).

I.4. Méthodes d’extraction des composés phénoliques

L’extraction consiste à transférer un composé d’une phase à une autre, il existe

deux types d’extraction :

I.4.1 Extraction liquide- liquide

L’extraction liquide-liquide est un procédé de séparation, consistant en une

extraction par transfère entre deux phases liquides. (Ricciutelli et al., 2017).
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I.4.2 Extraction solide-liquide

L’extraction en phase solide est basée sur le partage des composés entre une phase

liquide, l’échantillon, et une phase stationnaire, l’adsorbant. Le choix de cet adsorbant

permet de définir une sélectivité spécifique aux composés d’intérêt ainsi qu’une capacité de 

charge suffisante à l’entière adsorption de ceux-ci (Humbert, 2010). On rencontre en

général deux grandes familles :

– les polymères : cartouche PS-DVB (polymères de polystyrène-divinylbenzène)

…etc. (Humbert, 2010);

– les silices : cartouches diol et C18 (octadecyl) (Franco et al. 2014 ; Crawfort et

al., 2018).

I.5 Activité antioxydante de l’huile d’olive

L’huile d’olive contient des substances protectrices à grand effet antioxydant tels

que les polyphénols et les tocophérols qui ont la capacité d’inhiber la formation des

peroxydes dans les huiles d'olives vierges (Benlemlih et Ghanem, 2012).

L’intervention des antioxydants se fait assez souvent à plusieurs niveaux : piégeage

de radicaux libres, chélation de métaux et inhibition de certaines enzymes (Leopoldini et

al., 2011)

I.5.1 Méthodes d’évaluation de l’activité antioxydante de l’huile d’olive

La mesure du potentiel antioxydant et le suivi des processus d’oxydation sont

abordés globalement en déterminant des produits résultants de l’oxydation, en évaluant

l’aptitude à piéger les radicaux de modèles réactionnels ou en mesurant l’effet des

antioxydants sur l’activité enzymatique (xantine oxydase, choline estérase…) (Amanpour

et al.,2019 ; Aprile et al.,2019).



Chapitre I L’olive et l’huile d’olive

11

I.5.2 Méthodes d’évaluation de la stabilité oxydative de l’huile d’olive

La stabilité oxydative de l’huile d’olive est liée à la concentration de l’huile en

AGM et AGP, en pigment, en tocopherols et en composés phénoliques. Cet huile est aussi

influencée par plusieurs autres facteurs : la variété, les systèmes d’extractions, les

conditions de stockages et le processus de maturation du fruit (Manaï et al., 2006). Les

ortho-diphénols, sont les composés qui contribuent le plus à la résistance à l'oxydation des

huiles d'olive vierges (Velasco et Dobarganes, 2002).

La mesure de la stabilité d’un corps gras est réalisée par des tests de vieillissement

accélérés, tels que : Rancimat qui permet de déterminer le temps de résistance d’un

échantillon à l’oxydation par conductimètrie (Saneifar et Jafari, 2019) et le test de Schaal

qui permet de déterminer la résistance à la rancidité (Velasco et Dobarganes, 2002).

I.6 Effets thérapeutiques de l’huile d’olive

L’huile d’olive est une source de bien-être et la prévention contre divers maladies

grâce aux : acides gras mono-insaturés et de certains micronutriments, notamment les

antioxydants tels que les composés phénoliques et la vitamine E (Jaen. 2005).

Les bienfaits des différents composants de l’huile d’olive pour la santé sont

représentés dans le tableau III ci-dessous :
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Tableau III : Effets thérapeutiques des principaux constituants bioactifs de l’huile d’olive.

Action de l’huile d’olive sur certaines maladies

Composés Effets Auteurs

Acides gras

-L’acide oléique diminuent le risque des maladies

cardiovasculaires ;

- Les acides gras poly-insaturés semblent plus impliqués

dans la protection vis-à-vis de certains cancers ;

- L’acide oleique améliorent la mémoire et donc

réduisent le risque de maladie d’Alzheimer ;

- L’acide oléique ralentit la pénétration des acides gras

dans les parois des cellules artérielles.

(Ouedrhiri et

al., 2016)

(Ghedira,

2008)

Composés

phénoliques

- Protègent l’huile de l’oxydation ;

-Réduisent le nombre de tumeurs et leur croissance ;

-Préviennent le stress oxydant ;

- Activité anti-inflammatoire ;

-Modifient la signalisation cellulaire ;

-Inhibent l’absorption du glucose au niveau intestinal ;

- Diminuent le risque de diabète de type II ;

- Réduisent l’inflammation associée à certains processus

pathologiques comme l’athérosclérose.

(Gigon et Le

Jeune, 2010)

Tocophérols

-Limitent le processus d’oxydation radicalaire ;

-Inhibent leur oxydation. (Veillet et

al.,2010)
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Chapitre II : Effet de la maturation des olives sur les caractéristiques de

l’huile

II.1 Processus de maturation

Au fil de la maturation des olives, un certain nombre de changements sont produits

dans le fruit : changement de la couleur (diminution de la teneur des pigments tel que la

chlorophylle et caroténoïde), le taux d’acides gras, la teneur en polyphénols, la stabilité

oxydative ainsi que les caractéristiques sensorielles (Youssef et al., 2010).

Figure 4 : Aspect des olives et de leurs huiles au cours du processus de la maturation

(COI, 2011).

II.1.1 Evolution du poids des fruits

La maturation de l’olive dure environ cinq mois, le fruit de l’olivier montre une

augmentation du poids au cours du développement, suivie d’une diminution au cours de la

maturation, essentiellement en raison de la perte d’humidité (Benmlih et Ghanam, 2012).

II.1.2 Evolution de la teneur en matière grasse dans l’olive

L’augmentation du rendement en huile n’est qu’apparente à cause de la perte d’eau

sans gain réel de glycéride. Généralement il est estimé que la pleine maturité des olives

atteinte au moment où l’épiderme est entièrement coloré (semi-noir), à ce stade la teneur

en huile est maximale et celle de l’humidité est minimale (Mahhou et al., 2014).



Chapitre II Effet de la maturation des olives sur les caractéristiques de l’huile

14

Les olives récoltées précocement ont un rendement plus faible en huile avec une

faible acidité, à l’inverse des olives récoltées à un stade de maturité plus avancé qui

donnent un rendement meilleur mais avec une acidité légèrement supérieure causé par

l’activité des lipases (Bakshi et al., 2018).

II.1.3 Evolution de la composition de l’huile durant la maturation

II.1.3.1 Evolution de la composition des acides gras

Au cours de la maturation des olives, l'huile devient moins stable et cela résulte

d’une augmentation des acides gras polyinsaturés et d'une diminution des polyphénols

totaux (Morelló J.R et al., 2004).

Selon Kong et al. (2019), la teneur en acide oléique diminue au cours de la maturité

des olives. Alors que les teneurs en acides palmitiques et linoléique augmentent. Quant aux

acides arachidique et gadoléique sont présent à l’état de trace tout au long du processus de

maturation.

II.1.3.2 Evolution des triglycérides

Les triglycérides synthétisés au cours de la maturation des olives sont caractérisés

par des teneurs qui évoluent de la même manière que celle des acides gras

(Ben Brahim et Bouaziz, 2019).

D’après Djebali et al. (2018), l’huile d’olive est caractérisée par trois triglycérides

primaires : OOO, POO et OLO et huit autres secondaires : OLL, OLnO, PLO, SLL, PPL,

PPO, SOO et SLS. Au cours de la maturation des olives le contenu OOO diminue, cette

diminution pourrait être expliquée par la diminution des activités du lysophosphatidate

acyltransférase (LPAAT) et glycérol-3-phosphate acyltransférase (G3PAT) dans la voie de

Kennedy. A l’inverse du contenu OOL qui augmente au cours de la maturation par

l’augmentation de l'activité de la diacylglycérol acyltransférase (Abdallah et al., 2016).
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II.1.3.3 Evolution des pigments

L’huile d’olive est riche en pigments chlorophylliens et caroténoïdes qui tendent à

se dégradés au cours de la maturation de l’olive (El Antari et al., 2000). Les

concentrations en caroténoïdes dans l’huile d’olive présentent des valeurs qui peuvent aller

jusqu’à 100mg/kg (Cichelli et al., 2004).

Au cours de la maturation, la teneur des chlorophylles et caroténoides diminue en

raison de la diminution de l'activité photosynthétique (Benlloch et al., 2019).

La couleur de l'huile d'olive est en corrélation avec sa composition en pigment, qui

est considérée comme paramètre de qualité (Beltran et al., 2005).

 Chlorophylle

Au cours de la maturation des olives la chlorophylle se dégrade et d’autres

substances se forment tel que les anthocyanes responsables de la couleur violette ou

pourpre du fruit d’olivier (Gallardo-Guerreo et al., 2002 et Criado et al. ,2007). La

diminution de la teneur en chlorophylle au cours de la maturation pourrait être expliquée

aussi par la transformation de la chlorophylle (a) et chlorophylle (b) en phéophytine (a) et

phéophytine (b) (l’huile d’olive passe d’une coloration verte à une coloration jaune)

(Dabbou et al., 2010).

 Caroténoïdes

Durant le processus de maturation des olives. La teneur en caroténoïdes diminue

progressivement, leurs concentrations varient de 20 à 60 mg/kg dans l’huile issue des

olives vertes, de 6 à 18 mg/kg dans l’huile issue des olives tournantes et de 1,5 à 5 mg/kg

dans l’huile issue des olives noires (Salvador et al., 2001).
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II.1.3.4 Evolution des Stérols

Au fil de la maturation des olives, le taux de stérols totaux diminue. Mais cette

évolution ne s’applique pas sur les campestérols, car leurs teneurs est indépendante du

stade de maturité des olives (Giuffré et al., 2012).

II.1.3.5 Evolution des composés phénoliques

Les composés phénoliques sont les substances les plus importantes qui définies la

qualité de l'huile d'olive vierge, ils sont donc considérés comme marqueurs analytiques

importants pour indiquer le meilleur stade de maturation des fruits (Bellincontro et al.,

2012).

Au cours de la maturation des olives, la concentration des phénols augmente

progressivement jusqu'à un niveau maximal au « demi pigmentation », diminuant

brusquement au fur et à mesure que la maturation progresse (Rotondiet al., 2004).

L'oléuropéine et le ligstroside sont les sécoïridoïdes majoritaires de l’olive, leurs

aglycones lipophiles sont présents dans l’huile d’olive. En effet au cours de la maturation

du fruit, les glucosides sont hydrolysés pour donner des aglycones qui confèrent à l'huile

d'olive sa saveur si particulière (Ollivieret al., 2004).

II.1.3.6 Evolution des tocophérols

Au cours de la maturation, la teneur des tocophérols diminue, l’α-tocophérol 

présente 98% du total des tocophérols suivi par γ-tocophérol puis β-tocophérol (Nsiri et

al., 2017). En effet Bengana et al. (2013), ont trouvés que la teneur la plus élevée se

trouve dans les huiles issues des olives vertes (203 mg / kg) et la valeur la plus faible (168

mg / kg) est présente dans les huiles issues des olives noires.
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II.1.3.7 Evolution de la qualité de l’huile d’olive

Le stade de maturation des olives est l’un des facteurs clés de la qualité de l’huile

d’olive, cette dernière est évaluée par plusieurs paramètres tels que : l’acidité, indice de

peroxyde, teneur des composés phénoliques, stabilité antioxydante… (Conte, 2019). En

effet selon (Brahim et Bouaziz, 2019), les olives récoltées précocement donnent une huile

de très bonne qualité avec un faible degré d’acidité et une stabilité oxydative élevée,

contrairement aux huiles issues des olives récoltées tardivement qui présentent une acidité

élevée et une faible stabilité oxydative de l’huile. Ces auteurs ont montré également que les

huiles issues des olives récoltées à une date tardive présentent une couleur jaune paille due

à la diminution de la teneur des pigments au cours de la maturation.

La teneur en composants volatils qui confèrent à l’huile ses caractéristiques

sensorielles particulières, montrent une forte augmentation due à la détérioration

progressive de la qualité de l’huile au cours de la maturation (Jimenez et al., 2017).

II.1.3.8 Evolution de la stabilité oxydative

La stabilité oxydative de l’huile diminue légèrement, Cette régression est

généralement attribuée à la diminution de la teneur des sécoiridoïdes phénoliques qui

jouent un rôle important dans la prolongation de la stabilité à l’oxydation (Bilusic et al.,

2018. D’après Bacouri et al. (2008), les huiles issues des olives vertes présentent la

meilleure stabilité à l’oxydation.

II.1.4 Facteurs influençant le processus de maturation

II.1.4.1 Effet des pratiques culturales

Chartzoulakis. (2005), a rapporté qu’une eau chargée en sel entraine des variations

qualitative et quantitative dans la composition lipidique des olives. Des niveaux

d’irrigations élevées peuvent entrainer une nouaison accrue des olives (Ayton et Zeleke,

2018).
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I.1.4.2 Effet climatique

Les facteurs climatiques comme la température et la précipitation ont une influence

sur le comportement physiologique de l’olive, et par conséquent, sur les caractéristiques

chimiques de son huile (Temime et al., 2006).

D’après Demanati. (2008), la composition en acides gras insaturés, principalement

en acide linoléique augmente avec la diminution de la température. La basse altitude avec

des hautes températures peuvent augmenter la polyinsaturation accrue de l’huile avec un

bas pourcentage d’acide oléique (Motilva et al., 2010).

I.1.4.3 Effet de la variété

La période de maturité des olives diffère d’une variété à une autre, pour cette

raison, des variétés caractérisées par leur maturation précoce, moyenne et tardive sont à

distinguer (Koseogli et al., 2016). En effet c’est le facteur génétique du cultivar qui

influence sur les caractéristiques de l’huile d’olive (Djebali et al., 2018).

I.1.4.4 Effet des ravageurs

La mouche de l'olive Bactrocera oleae est considérée comme l'un des ravageurs les

plus importants en oléiculture des principales régions productrices d’olives dans le monde

(Malheiro et al., 2018).

D’après (Beltran et al., 2005 ; Medjkouh et al., 2018), la mouche de l’olive a une

préférence pour : les gros fruits (largeur, longueur et poids élevé) et les olives avec un

faible indice de maturité (olive verte), trois types de dégâts sont causés aux fruits par

Bactrocera oleae à savoir la disparition d’une partie de la pulpe, la détérioration de la

qualité de l’huile et la précipite la chute de l’olive.
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Chapitre I Matériel et méthodes

I.1 Matériel végétal

Le présent travail porte sur des olives de deux variétés différentes (Blanquette de

Guelma et Chemlal). La récolte est effectuée manuellement le 05/12/2018 pour Blanquette de

Guelma origine de Sidi-Aich et le 17/12/2018 pour la variété Chemlal origine de Tazmalt,

suivi par un triage des olives selon la couleur de leur peau, ce qui a permis d’obtenir trois

stades de maturité différents (vert, tournant et noir). (Figure 5).

Figure 5 : Photographie des échantillons d'olives.

I.2 Extraction des huiles

Après effeuillage, triage, et lavage des différents échantillons d’olives. L’extraction de

l’huile est réalisée le lendemain de la récolte, au niveau du laboratoire de la pépinière de

l’I.T.A.F. V (Institut Technique de l’Arboriculture Fruitières et de la Vigne) situé à Takerietz,

wilaya de Bejaia. Cette trituration est faite au moyen d’un oléodoseur (Levi-Dilon-

Lerogsane), selon les étapes suivantes (broyage, malaxage et centrifugations) :

Chemlal
vert

Chemlal
tournant

Chemlal

noir

Blanquette de Guelma
verte

Blanquette de Guelma
tournante

Blanquette de Guelma
noire
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 Le broyage est réalisé par un broyeur à marteau ;

 Le malaxage est effectué en deux temps : 15 minutes sans eau et 15 minutes après

ajout de 20 ml d’eau à 30°c pour 290 g de pates d’olives ;

 La centrifugation pendant trois minutes de la pâte malaxée est réalisée à l’aide d’une

Centrifugation verticale à pâmer ayant une vitesse de 4845 tours /min, qui sépare la

phase liquide de la phase solide.

Les échantillons d’huiles ainsi obtenus ont été placés dans des bouteilles en verre

fermé, étiquetés, remplie et conservées à une température de 4°C.

I.3 Analyses effectuées sur l’huile d’olive

I.3.1 Détermination de la composition en acides gras

Les acides gras sont analysés après transformation en esters méthyliques

obtenus par transestérification des triglycérides par de la potasse méthanolique. Les esters

méthyliques d’acides gras des échantillons d’huiles d’olive sont obtenus selon la méthode

standard préconisée par le COI, 2001.

a. Préparation des esters méthyliques

Les esters méthyliques sont préparés en suivant la méthode E.C. (2002). Une aliquote

de 0,5g d’huile est dissoute dans 5ml d’hexane pour chromatographie, à laquelle sont ajoutés

0,5 ml d’une solution méthanolique d’hydroxyde de potassium (2 N). Le tout est agité

pendant 30 secondes, puis centrifugé à 3000 tours/min. deux gouttes du surnageant sont

prélevées et mélangées avec 1ml d’hexane.

b. Dosage qualitatif et quantitatif

Les esters méthyliques sont injectés dans un chromatographe en phase gazeuse de type

Chrompack C 9002 dont les conditions d’analyse sont décrites ci-après :

 Injecteur : SPLIT 1/100 ;

 Colonne capillaire DB 23 : (longueur : 30m, diamètre intérieur : 0.32 mm et épaisseur

: 0.25 µm) ;

 Gaz vecteur : Azote ;

 Détecteur : FID ;
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 Températures :( injecteur : 250 °C, détecteur : 250 °C et le four : 200 °C) ;

 Quantité injectée : 01µl ;

 Vitesse du papier : 0.5 cm/min ;

 Programme (gradient de température) :

6,5°C/min 2 ,75°C/min 40°C/min
130°C 170°C 215°C 230°C

1 min 12 min 3 min

Les acides gras sont identifiés en fonction de leur temps de rétention au niveau de la

colonne par comparaison à des acides gras étalons.

I.3.2 Test de stabilité oxydative par Rancimat

Le test au Rancimat est reconnu comme une méthode officielle à l’échelle

internationale (ISO/6886/ 2009). Pour évaluer la stabilité à l’oxydation des six échantillons

d’huile d’olive, nous avons eu recours à ce test Rancimat qui donne la spécification TIR

(temps d’induction Rancimat), exprimé en heure) correspondant au temps pendant lequel la

matière grasse a résisté à un stress oxydatif. Nous avons mis 3 g d’huile d’olive à analyser

dans un tube où elle va subir une décomposition thermique à 111 ◦C, sous un flux intensif 

d’air de débit 10 l/h. Les produits de dégradation qui apparaissent sont expulsés par le flux et

transférés dans la cellule de mesure remplie d’eau ultra pure. L’évaluation est effectuée de

façon entièrement automatique. Le temps d’induction est déterminé par un conductimètre.

I.4 Analyses effectuées sur les extraits méthanoliques

I.4.1 Extraction des polyphénols

L’extraction des composés phénoliques est réalisée suivant le protocole de Franco et

al. (2014), avec quelques modifications, utilisant une méthode d’extraction solide-liquide.

D’abord une colonne SPE diol est conditionnée avec 10 ml de méthanol et 10 ml d’hexane.

Ensuite 1g d’huile dissout dans 10ml d’hexane est introduit à travers cette colonne qui retient

les composes phénoliques, suivie par un lavage avec 10ml d’hexane. Finalement l’analyte est

élué avec 10ml de méthanol.
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I.4.2 Dosage des polyphénols totaux

La concentration en composés phénoliques totaux est estimée par la méthode au Folin

Ciocalteu. Le réactif est constitué d’un mélange d’acide phosphotungstique (H3 PW12O40) et

d’acide phosphomolybdique (H3PMo12 O40), il est réduit lors de l’oxydation des phénols en

un mélange bleu de tungstène et de molybdène. La coloration produite, est proportionnelle à

la quantité de polyphénols présents dans les extraits végétaux (Singleton et al. ,1999).

L’estimation de la teneur en composés phénoliques est déterminée selon la méthode

utilisée par Favati et al. (1994). Avec quelques modifications.

Dans des fioles de 20 ml, sont mélangés 2 ml d’extrait méthanolique, 5 ml d’eau

distillée et 0.5 ml de réactif de Folin-ciocalteu. Après 3 min, 4 ml de solution de carbonate de

sodium (10%) sont ajoutés, ensuite ajuster à 20 ml avec de l’eau distillée. Après 90 min

d’incubation a l’obscurité, le mélange est centrifugé et l’absorbance est mesurée au

spéctrophométre à 760 nm.

La concentration en composés phénoliques des extraits d’huile est déterminée en se

référant à la courbe d’étalonnage (Figure 1, Annexe II) obtenue en utilisant l’acide gallique

comme standard.

I.4.3 Dosage des ortho-diphénols

Les ortho-diphénols réagissent avec le molybdate pour former un complexe jaune. La

concentration en ortho-diphénols des extraits méthanoliques est déterminée selon la méthode

décrite par Bendini et al. (2003) par dosage spectrophotométrique à 370 nm.

La concentration en Ortho-diphénols des extraits méthanoliques de nos échantillons

d’huile est déterminée suivant la méthode de Bendini et al. (2003) avec quelques

modifications.

Un volume de 4ml d’extrait méthanolique est additionné de 1 ml de la solution de

molybdate de sodium dihydraté à 5% dans l’éthanol-eau (V/V), le mélange est agité

vigoureusement au vortex pendant 1min, puis mis à l’obscurité pendant 15min et enfin filtré.

L’absorbance est mesurée à 370 nm contre un blanc réactif contenant 4ml d’extrait et 1ml

d’éthanol-eau.
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Les teneurs en Ortho-diphénols des échantillons sont déterminées à partir d’une

courbe d’étalonnage (Figure 2, Annexe II) réalisée avec l’acide caféique comme standard.

I.4.4 Indice d’amertume

L’indice d’amertume (K225) est évalué par extraction des composés amers de l’huile

d’olive, l’amertume est déterminée selon la méthode adoptée par Inarejos-Garcia et al.

(2009). Elle consiste a mesuré l’absorbance de la fraction polaire à 225 nm.

Un échantillon d’un gramme d’huile dissout dans 5 ml d’hexane est extrait avec 5 ml

de méthanol / eau (60 :40, v / v). Le mélange est vortexé et centrifugé à 3500 tours par minute

pendant 10 min. Après l’élimination de la couche hexanique, la fraction polaire est transférée

dans une fiole jaugée de 10 ml et le volume est complété jusqu’à 10 ml avec méthanol / eau

(60 :40, v/v) une aliquote de 1,25 ml est diluée jusqu’à 5 ml avec le même solvant (C1).

L’absorbance de C1 est enregistrée à 225 nm au moyen d’un spectrophotomètre contre un

blanc méthanol/eau (60 :40, v/v). L’indice d’amertume est calculé selon la formule suivante :

K225 = A225 / C

A225 : l’absorbance des échantillons mesurée à 225 nm

K225 : la concentration des échantillons (g d’huile/100 ml)

I.5 Evaluation de l’activité antioxydante des extraits méthanoliques

I.5.1 Pouvoir réducteur

Le pouvoir réducteur mesure la capacité d’un antioxydant à réduire le fer ferrique Fe3+

(FeCl3) en fer ferreux Fe2+ (FeCl2) en présence d’un agent chromogène : ferricyanure de

potassium K3 [Fe (CN)6] (Dorman et al., 2003).

La forme réduite donne une couleur verte qui est proportionnelle au pouvoir réducteur

de l’extrait (Blazovics et al., 2003).

Le pouvoir réducteur des extraits méthanoliques est estimé par la méthode d’Amro et

al. (2002). Un volume de 2,5 ml d’extrait méthanoïque est mélangé avec 2,5 ml de tampon

phosphate (0,2 M, pH=6,6) et 2,5 ml de ferricyanure de potassium K3 [Fe (CN)6] à 1 %.
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Le mélange est incubé à 50°C pendant 20 min, puis 2,5 ml d’acide trichloroacétique à

10% sont ajoutés au mélange avant d’être centrifugé à 5000 tours par min pendant 10

minutes. Dans un tube à essai, sont mélangés 2,5 ml de surnageant, 2,5 ml d’eau distillée et

0,5 ml de chlorure ferrique (Fe Cl3) à 0,1%. L’absorbance est mesurée à 700 nm après 10 min.

La quantité d’antioxydants ayant un pouvoir réducteur est déterminée à partir de la

courbe d’étalonnage (Figure3, Annexe II) réalisées avec l’acide gallique.

I.5.2 Activité antiradicalaire contre le radical DPPH

La méthode est basée sur la capacité de l’extrais à réduire le radical DPPH (2,2-

diphényl-1picrylhydrazyl) qui est de couleur violette en solution vers une couleur jaunâtre

(après réduction), lorsque son électron célibataire est apparié avec un hydrogène provenant

d’un antioxydant (Boskou et al., 2006). L’intensité de la couleur est inversement

proportionnelle à la concentration d’antioxydants et au temps de la réaction (Kroyer, 2003 ;

ES Safi et al., 2007).

Un volume de 1,5 ml d’extrait est mélangé avec un même volume de solution

méthanolique de DPPH (10-4 M). La décoloration par rapport au témoin, contenant le DPPH

et le solvant, est mesurée au spectrophotomètre à 515 nm après 60 min d’incubation à

l’obscurité (Lesage-Meessen et al., 2001).

L’activité antioxydante est exprimée en pourcentage d’inhibition du radical DPPH

selon la formule suivante :

Le (%) d’inhibition du DPPH = [(Ac – Ae) / Ac ]* 100

Ac : Absorbance du contrôle ;

Ae : Absorbance de l’échantillon.

La teneur en antioxydants à activité anti-radicalaire est déterminée à partir de la courbe

d’étalonnage (Figure4, Annexe II) réalisée avec l’acide gallique.

Le graphique de la variation des pourcentages d’inhibition en fonction de

concentration a permis de déterminer l’IC50 (concentration correspondant à 50% d’inhibition,

exprimée en mg/kg), puis comparée à celles de l’acide gallique.
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I.6 Analyse statistique

L’étude statistique des résultats est effectuée avec l’application d’une analyse de la

variance ‹ ANOVA › suivie du test de Newman-Keuls à l’aide d’un logiciel STATISTICA

5.5. Le degré de signification des résultats est pris à la probabilité p < 0,05.
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Chapitre II : Résultats et discussion

II.1 Analyses effectuées sur l’huile d’olive

II.1.1 Profil en acides gras

Les acides gras de l’huile d’olive jouent un rôle important dans sa qualité nutritionnelle

et organoleptique. Divers facteurs, tels que la variété, le degré de maturité des olives, le

climat …etc, ont un effet sur la composition en acides gras de l'huile d’olive (Essiari et al.,

2014).

L’analyse par chromatographie en phase gazeuse des huiles des deux variétés Chemlal

et Blanquette de Guelma a trois stades de maturité (vert, tournante et noir) montre des

similitudes dans la composition qualitative en acides gras, mais quantitativement

différente. Les chromatogrammes (Figure 5, Annexe III) ont permis de distinguer les

acides gras suivants :

 Acides gras saturés : acide palmitique (C16 :0), acide stéarique (C18 :0), acide

arachidique (C20 :0), acide béhénique (C22 :0) et acide lignocérique (C24 :0).

 Acides gras mono-insaturés : acides palmitoléique (C16 :1), acide oléique (C18 :1)

et acide gadoléique (C20 :1).

 Acides gras poly-insaturés : acide linoléique (C18 :2) et acide linolénique (C18 :3).

L’acide oléique (C18 :1) est l’acide gras dominant dans la composition de l’huile

d’olive des deux variétés avec des teneurs supérieur à 65%. Cet acide gras montre une

légère diminution au cours de la maturation des olives des deux variétés Blanquette de

Gualma et Chemlal, qui sont respectivement, de 68,15 % à 66.29 % et de 66,4% à 65.71%,

en allant du stade vert au stade noir. Ces résultats sont inférieurs aux résultats trouvés par

Alowiaiesh et al. (2018) pour des huiles australiennes issues des variétés Frantoio et

Monzanilla (73 à 69% et 77 à 75%, respectivement pour une récolte effectuée en 2014. A

l’opposé de l’acide linoléique qui tend à augmenter, au cours de la maturation, de 14,91 à

19,66% pour Blanquette de Guelma et de 10,33 à 14,16% pour la variété Chemlal. La

même évolution est présentée par Nergiz et al. (2000) qui ont montrés que la teneur en

acide linoléique augmente en fonction du stade de maturité de la variété Domat. Quant à

l’acide palmitique, ses concentrations diminuent au cours de la maturation des olives. Les
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teneurs les plus élevées sont observées pour la variété Chemlal (17,57 à 14,94 %) comparé

à Blanquette de Guelma (11,29 à 9,34 %).

Le tableau IV regroupe les teneurs en acides gras totaux des échantillons d’huile.

Tableau IV: composition en acides gras des huiles issues des olives a trois stades de

maturité (en % des acides gras totaux)

Echantillons

Acides gras

Blanquette de Guelma Chemlal

B1 B2 B3 C1 C2 C3

C16 :0 11.29 9.34 9.68 17.47 15.05 14.94

C16 :1 0.28 0.19 0.20 1.63 1.35 1.35

C18 :0 3.09 2.74 2.7 2.07 2.01 2.02

C18 :1 68.15 68.70 66.29 66.4 66.64 65.71

C18 :2 14.91 18.12 19.66 10.33 12.86 14.16

C18 :3 0.76 0.75 0.7 0.79 0.74 0.75

C20 :0 0.52 0.49 0.46 0.46 0.42 0.41

C20 :1 0.44 0.44 0.46 0.34 0.33 0.32

C22 :0 0,00 0,00 0,00 0,00 0.14 0,00

C24 :0 0.54 0.43 0.46 0.47 0.32 0.30

AGS 15.44 13,00 13.37 20.47 17.94 17.67

AGI 84.54 88.20 87.31 79.49 81.92 82.29

C18 :1/ C18 :2 4.57 3.79 3.37 6.43 5.18 4.64

Nos résultats concordent avec ceux de Dag et al. (2011), qui ont montrés qu’au

cours de la maturation des olives de la variété Souri, le principal acide gras saturé (acide

palmitique) diminue de 15,6% (stade vert) à 12,7% (stade noir).

Le rapport acide oléique/acide linoléique présente une diminution au cours de la

maturation pour les deux variétés, Blanquette de Guelma (4,57 % à 3.37 %) et Chemlal

(6,43 à 4,64 %) en allant du stade vert au stade noir. Perrin (1992), a signalé que parmi

les huiles végétales les plus consommées, l’huile d’olive est celle qui présente le plus fort

rapport acides C18 :1/C18 :2 (4 à 10 %) cette particularité confère à l’huile d’olive une

plus grande stabilité vis à vis de l’oxydation.

L’évolution des acides oléique et linoléique au cours de la maturation présente une

tendance opposée qui peut être expliqué par l’activité de l’enzyme oléate désaturase qui
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transforme l’acide oléique en acide linoléique au cours de la maturation des fruits.

(Baccouri et al., 2008 ; Conde et al., 2008).

Les acides palmitoléique, stéarique, linolénique, arachidique, gadoléique,

béhénique et lignocérique sont faiblement représentés par les deux variétés et au cours des

différents stades de maturité des olives avec des teneurs allant de 0,2 jusqu’à 3,09 %.

L’acide béhénique (C22 :0) est totalement absent chez Blanquette de Guelma

également au premier et dernier stade de maturité de Chemlal. La présence de cet acide

gras à une très faible teneur (0,14 %) au stade tournant de la variété Chemlal signifie que

cet acide peut être utilisé comme un indicateur variétal.

Les pourcentages des acides gras insaturés varient en fonction de la variété et du

stade de maturation des olives, leurs teneurs augmentent de 79,44 à 82,29 % pour la variété

Chemlal et de 84,54 à 87,31 % pour la variété Blanquette de Guelma, a l’opposé des acides

gras saturés qui diminuent durant la maturation et présentent des taux moins importants

que ceux des acides gras insaturés. Les valeurs diminuent de 15,44 à 13,37 pour la variété

Blanquette de Guelma et 20,47 à 17,67 % pour la variété Chemlal.

Les résultats obtenus se situent dans l’intervalle des limites établies par COI

(2003), concernant la composition moyenne en acides gras de l’huile d’olive.

La variation de la composition en acides gras de l'huile d'olive en fonction de la

variété est également observée par Ollivier et al. (2003) ; Douzane et al. (2010), qui ont

trouvés que la teneur des acides palmitique, oléique, linoléique des variétés françaises et

algériennes, respectivement, change d’une variété a une autre. Selon Lombardo et al.

(2008) ; García-Inza et al. (2014) ; Rondanini et al. (2014), la température est

probablement le principal facteur environnemental contribuant à la variabilité de la

composition en acides gras de l’huile d’olive vierge.

II.1.2 Test de rancimat

Les résultats du test d’oxydation accélérée des échantillons d’huile, sont exprimés

en temps d’induction (heures) déterminés à partir d’une courbe de conductivité (Figure 6,

Annexe III). Ces résultats sont représentés dans la figure 6 ci-dessous :
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*les barres verticales représentent les écarts-types.
*les valeurs portantes les différentes lettres présentent des différences significatives (p< 0.05). a>b>c>d

Figure 6 : Stabilité oxydative des huiles issues des olives à différents stades de maturité

des deux variétés Blanquette de Guelma et Chemlal

L’analyse statistique des huiles analysées montre des différences significatives

(p< 0.05) entre les stades des deux variétés étudiées. Aucune différence significative n’est

observée entre les huiles issues des olives vertes des deux variétés, ainsi que les huiles

issues des olives noires et tournantes de Blanquette de Guelma et Chemlal, respectivement.

D’après les résultats obtenus, l’huile issue des olives vertes de la variété Chemlal

enregistrent un temps d’induction (22,94h) légèrement plus élevé que l’huile issue des

olives vertes de la variété Blanquette de Guelma (20,65h).

Bien que l’huile issue des olives vertes de la variété Blanquette de Guelma est plus

riche en composés phénoliques (figure 7) que l’huile des olives vertes de la variété

Chemlal, mais cette dernière présente une meilleure stabilité oxydative. Ceci peut être

expliqué par la présence des teneurs faibles en acides gras insaturés (tableau IV) ainsi que

la présence de substances antioxydantes puissantes autre que les polyphénols (tocophérols,

caroténoïdes…etc.).

Au cours de la maturation des olives, la stabilité oxydative des échantillons d’huile

diminue pour atteindre un temps d’induction le plus faible au stade noir pour les deux

variétés étudiées : 12,46h (Blanquette de Guelma) et 7,83h (Chemlal). Cette tendance peut

s’expliquer par la diminution de la teneur en antioxydants au cours du processus de

maturation des olives.
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En effet des corrélations significatives sont établies entre les résultats de la teneur

en composés phénoliques totaux des extraits méthanoliques et la stabilité oxydatives des

huiles des variétés étudiées : 0.96 pour (Chemlal), 0.98 pour (Blanquette de Guelma).

(Tableau III et IV, Annexe IV)

D’après Nieto et al. (2010), la résistance à l’oxydation est généralement attribuée à

deux facteurs principaux :

a) la composition en acides gras de l’huile d’olive (le rapport C18 :1/C18 :2 est un

indicateur de la stabilité de l’huile) ;

b) les composés mineurs a puissante activité antioxydante, tels que les tocophérols et les

polyphénols, ainsi que caroténoïdes.

Les résultats obtenus par Bengana et al. (2013), pour une huile de variété Chemlal

(cultivé a Bouira) sont supérieurs aux résultats trouvés dans notre étude pour la même

variété, (36h pour une récolte précoce et 27h pour une récolte tardive), ceci peut être

expliqué par l’effet de la région.

Les résultats obtenus sont proches aux résultats trouvés par Bilusic et al. (2018),

pour les variétés d’Island Drobnica et Lastovka qui présentent un temps d’induction

respectivement équivalent à 20,95h et 18,65h pour une récolte précoce et 16,79h et 12,80h

pour une récolte tardive.

Nos résultats sont largement inférieurs aux résultats de Mena et al. (2018), pour

une variété espagnole (Castellana) qui montre un temps d’induction de 94,5h pour une

récolte précoce, qui diminue légèrement au fur et à mesure que les fruits murissent. Selon

Brahim et Bouaziz. (2019), le facteur variétal peut également influencer la stabilité

oxydative de l’huile.

Une étude réalisée par Piscopo et al. (2018), sur des huiles de la variété italienne

Sinopolese, révèle des valeurs inférieures à nos résultats, 12h pour une collecte en mi-

Octobre et 5,73h pour une récolte effectuée en Novembre, Cette différence est

probablement liée à l’effet variétale, à l’origine géographique et à la méthode d’extraction

utilisée par Piscopo et ces collaborateurs.
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II.2 Analyses effectuées sur les extraits méthanoliques

II.2.1 Composés phénoliques totaux

Les teneurs en composés phénoliques totaux des échantillons d’huile analysés sont

exprimés en milligramme équivalant acide gallique par kilogramme d’huile (figure 7).

L’analyse statistique révèle des différences significatives (p<0,05) selon la variété et le

degré de maturation des olives.

*les barres verticales représentent les écarts-types.
*les valeurs portantes les différentes lettres présentent des différences significatives (p< 0.05). a>b>c>d>e>f

Figure 7 : Teneurs en polyphénols totaux des huiles issues des olives de deux variétés à

trois stades de maturité.

Les teneurs en composés phénoliques des huiles diminuent au cours de la

maturation des olives pour les deux variétés étudiées. Les valeurs les plus élevées en

polyphénols sont enregistrées pour la variété Blanquette de Guelma avec des valeurs

variant de 733,63 mg E.A.G/kg pour le stade vert à 515,6 mg E.A.G/kg pour stade noir. La

variété Chemlal note les teneurs les plus faibles (347,66 à 136,3 mg E.A.G/kg).

Les résultats obtenus pour les huiles issues des olives noires de la variété

Blanquette de Guelma sont inférieurs à ceux de Figueiredo et al. (2019), qui ont travaillé

sur la variété espagnole Barava (749 mg/kg). Les teneurs obtenues pour la variété Chemlal

sont proches aux valeurs trouvées par Tamandjari et al. (2004) en allant du stade vert au

stade noir (396,3-290,3 mg E.A.G/kg).
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Selon El Riachy et al. (2012) et Nenadis et al. (2018), la teneur en composés

phénoliques dans l’huile d’olive est affectée par plusieurs facteurs tels que : maturation du

fruit, cultivars, processus d’extraction, temps de malaxage …etc.

En outre, la diminution de la teneur en composés phénoliques au cours de la

maturation des deux variétés étudiées est fortement liée à l’augmentation de l’activité de

l’enzyme β-glucosidase estérase qui dégrade les sécoiridoides d’huile d’olive vierge lors 

du broyage et du malaxage (Bendini et al., 2007). Aussi par la diminution de l’activité

enzymatique de la L-phénylalanine ammonia lyase (PAL), qui joue un rôle important dans

la désamination de la phénylalanine et sa conversion en acide trans-cinnamique impliqué

dans la synthèse des composés phénoliques. L’activité de la PAL est en fonction du degré

de maturité des fruits (Tovar et al., 2002). Donc les différences dans les teneurs en

composés phénoliques dans l’huile d’olive sont expliquées par la variation des systèmes

enzymatiques présents dans chaque variété.

II.2.2 Dosage des Ortho-diphénols

Les teneurs en Ortho-diphénols des échantillons analysés sont exprimées en

milligramme d’acide caféique par kilogramme d’huile (figure 8).

Les résultats obtenus des échantillons analysés montrent des différences

significatives (p<0,05) entre les stades de maturité des olives au sein des deux variétés,

mais aucune différence significative (p<0,05) n’est constatée pour les deux variétés au

stade noir.

D’après les résultats illustrés sur la figure 7, la variété Blanquette est la plus riche

en Ortho-diphénols surtout au niveau du stade vert dont sa teneur est de 94,93 mg

E.A.C /kg, puis diminue avec l’avancement de la maturation du fruit pour atteindre 17,03

mg E.A.C/kg au stade noir. Le même profil d’évolution est observé pour la variété

Chemlal avec des teneurs comprises entre 51,4 et 16,84 mg E.A.C/kg en allant du stade

vert au stade noir.

Nos résultats sont inférieurs à ceux de Gouvinhas et al. (2015), pour la variété

portugaise Galega avec des teneurs de 245 à 187 mg E.A.C/kg en allant du stade vert au

stade noir, Aguilera et al. (2005) ; Baccouri et al. (2007) ont montré égalment qu’au cours

de la maturation des olives une diminution de la teneur en Ortho-diphénols est observée.
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*les barres verticales représentent les écarts-types.
*les valeurs portantes les différentes lettres présentent des différences significatives (p< 0.05). a>b>c>d>e

Figure 8 : Teneurs en Ortho-diphénols des huiles issues des olives à différents stades de

maturité.

Des corrélations significatives positives sont établies entre les composés

phénoliques et les Ortho-phénols : 0,99 (Blanquette de Gualma) et 0,97 (Chemlal).

(Tableau III et IV, Annexe IV)

II.2.3 Indice d’amertume

L’amertume est considérée comme un attribut positif à des intensités tolérables

dans l’huile d’olive vierge (Tanouti et al., 2011).

Les indices d’amertume (figure9) présentent une évolution similaire aux composés

phénoliques totaux en fonction des deux facteurs étudiés, la variété et le stade de maturité

des olives. Des différences significatives (p<0,05) sont enregistrées entre les échantillons

des deux variétés d’huiles.
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*les barres verticales représentent les écarts-types.
*les valeurs portantes les différentes lettres présentent des différences significatives (p< 0.05). a>b>c>d>e>f

Figure 9 : Indices d’amertume des huiles issues des olives à différents stades de maturité.

Les résultats obtenus montrent une diminution de l’indice d’amertume pour les

deux variétés étudiées au cours de la de maturité. La variété Blanquette de Guelma montre

une intensité d’amertume plus forte, sa varie de 0,424 au stade vert à 0,273 au stade noir,

par rapport à la variété Chemlal qui est de 0.194 à 0,068 allant du premier au dernier stade.

Les résultats obtenus dans la présente étude sont inférieurs aux résultats trouvés par

Mena et al. (2018), pour des huiles espagnoles de la variété Castellana (4,12 à 2,62) en

allant du stade vert au stade noir.

Des coefficients de corrélations significatifs positifs existent entre l’indice

d’amertume et les teneurs en composés phénoliques totaux (0,99 pour Blanquette de

Gualma et 0,99 pour Chemlal), notamment en Ortho-diphénols (0,99 pour Blanquette de

Gualma et 0,98 pour Chemlal). Ces composés contribuent énormément à l’amertume de

l’huile d’olive Alowaiech et al., 2018). Plus précisément, le gout amer de l’huile d’olive

est attribué à l’oleuropeine glucoside et ces aglycones et aussi aux acides phénolique

(Timidou, 1998 ; Pedan et al., 2019). Beltran et al. (2005) ont obtenu un facteur de

corrélation de 0,89 pour la variété Hojiblanca. (Tableau III et IV, Annexe IV)

a

d

b

e

c

f

0

0,05

0,1

0,15

0,2

0,25

0,3

0,35

0,4

0,45

Blanquette de
Guelma

Chemlal

A
b

so
rb

an
ce

a
22

5n
m

Stade vert

Stade tournant

Srade noir



Chapitre II Résultats et Discussion

35

II.2.4 Pouvoir réducteur

Les résultats du pouvoir réducteur exprimés en milligramme équivalent acide gallique

par kilogramme d’huile sont illustrés dans la figure 10 ci-dessous :

*les barres verticales représentent les écarts-types.
*les valeurs portantes les différentes lettres présentent des différences significatives (p< 0.05). a>b>c>d>e

Figure 10 : Pouvoir réducteur des extraits méthanoliques des huiles issues des olives à

différents stades de maturité.

L’étude statistique révèle que la variété et le degré de maturité ont un effet

significatif (p<0,05) sur le pouvoir réducteur excepté pour les échantillons d’huile B3 et

C2. L’analyse du pouvoir réducteur des échantillons d’huile d’olive, montre que les huiles

de la variété Blanquette de Guelma exercent une activité réductrice supérieure à celle de

Chemlal.

Le pouvoir réducteur diminue au cours de la maturation des olives pour les deux

variétés étudiées. Les meilleures activités réductrices sont enregistrées par les olives vertes

(175,53 et 107,45 mg E. A. G/kg) pour les variétés Blanquette de Guelma et Chemlal,

respectivement. Ceci est peut-être lié aux teneurs en composés phénoliques de ce stade, tel

que rapporté par (Rubio-Senent, 2013), qui a montré que les échantillons qui donnent un

pouvoir réducteur élevé, sont ceux qui sont riches en polyphénols. Suivi par les olives

tournantes qui présentent un pouvoir réducteur moyen par rapport au stade précédent : 94,5

mg E. A.G/kg (Chemlal) et 99,05mg E. A. G/kg (Blanquette de Guelma). Par contre, les
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huiles issues des olives noires enregistrent une activité légèrement inférieure au stade

tournant pour Blanquette de Guelma (93,4 mg E. A. G/kg) ainsi que pour la variété

Chemlal (84,1 mg E. A. G/kg).

Les résultats obtenus par Nadour et al. (2012), confirment nos résultats en

montrant que le pouvoir réducteur des huiles de la variété Chemlal (Tizi-ouzou) diminue

avec la diminution des concentrations des composés phénoliques, d’après cette auteur

l’activité antioxydante diffère d’une variété a une autre.

Plusieurs auteurs (Gulçin et al., 2004 ; Benkeblia, 2005 ; Sousa et al., 2006)

ont montré que le pouvoir réducteur d’un extrait est essentiellement due aux

composés phénoliques. Ceci est confirmé dans la présente étude, par l’existence de

corrélations significative entre le potentiel réducteur des extraits d’huile d’olive et

les teneurs en polyphénols et Ortho-diphénols. Les coefficients de corrélation sont

de 0,87 et 0,89 pour la variété Blanquette de Guelma ainsi que 0,98 et 0,97 pour la

variété Chemlal, respectivement. (Tableau III et IV, Annexe IV)

II.2.5 Pouvoir antiradicalaire

Le pouvoir antiradicalaire des extraits d’huile d’olives montre des différences

significatives (p<0,05) pour la majorité des échantillons selon le stade de maturité et la

variété considérée, mais aucune différence significative (p<0,05) n’est observée entre le

stade vert et tournant de la variété Blanquette de Guelma et aussi entre le stade vert et noir

des variétés Chemlal et Blanquette de Guelma, respectivement.
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Figure 11 : Pouvoir antiradicalaire des extraits méthanoliques des huiles issues des olives
à différents stades de maturité (en % d’inhibition).

*les barres verticales représentent les écarts-types.
*les valeurs portantes les différentes lettres présentent des différences significatives (p< 0.05). a>b>c>d

Figure 12 : Activité antiradicalaire des extraits méthanoliques des huiles issues des

olives à différents stades de maturité.

Les figures 11 et 12 montrent que les extraits des huiles issues de la variété

Blanquette de Guelma présentent des activités anti radicalaires plus élevées que la variété

Chemlal.

Les résultats obtenus révèlent qu’au cours de la maturation des olives, l’activité

antiradicalaire diminue. Les activités maximales sont enregistrées par les extraits d’huile

issue des olives vertes : 292,13 mg E.A.G / kg d’huile, soit un pourcentage d’inhibition de
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84,22 % pour Blanquette de Guelma et 285,97 mg E.A.G / kg d’huile correspondant à un

pourcentage d’inhibition de 81,78 % pour Chemlal. Les activités minimales sont

enregistrées par les extraits d’huile issue des olives noires. 81,89 % correspondant à 283,65

mg E.A.G / kg d’huile pour Blanquette de Guelma et 57,56 % correspondant à 121,17 mg

E.A.G / kg d’huile pour Chemlal, Ceci peut être liée aux faibles teneurs en composés

phénoliques et ortho-diphénols au niveau de ce stade.

Les capacités anti radicalaires des deux variétés étudiées suivent la même

évolution que les polyphénols et les ortho-diphénols. Des corrélations significatives

positives ont été obtenues entre le pouvoir antiradicalaire et les teneurs en composés

phénoliques et en ortho-diphénols. Les coefficients de corrélation sont de 0,79 et 0,82 pour

(Blanquette de Guelma), 0,94 et 0,97 pour (Chemlal).

D’après Lee et al. (2008) ; Nakbi et al. (2010), les effets antioxydants et anti

radicalaires puissants de l’huile d’olive peuvent être attribués à des taux élevés en

composés phénoliques présents dans les extraits, mais aussi à la nature et à la structure des

polyphénols qui conditionnent cette activité (Morello et al., 2005). En particulier, la

présence des structures o-dihydroxy (catéchol) ainsi que la présence de composés à

groupement 5-hydroxyle, comme dans la rutine et la lutéoline, maximisent la capacité de

réduction des radicaux libres (Benavente et al., 2000).

Monti et al. (2001) ; Nissiotis et Tasioula-Margari. (2002) ; Huang et Sumpio.

(2008), ont rapportés que les composés ortho-diphénoliques, tels que l’hydroxytyrosol,

l’oleuropéine aglycone et l’acide caféique, sont les plus impliqués dans l’activité

antioxydante. En effet au début de maturité (stade vert), le composé majeur est

l’oleuropéine par contre aux stades plus avancés (tournant et noir) se sont plutôt

l’hydroxytyrosol et l’acide caféique qui sont majoritaires (Brenes et al., 1999).

Nos résultats dans cette étude sont en parfait accord avec l'activité antioxydante

observée lors de la maturation de plusieurs autres cultivars d'olive. Damak et al. (2008) ;

Jemai et al. (2009) ; soussa et al. (2014), ont montré également que les olives vertes

possèdent un potentiel antioxydant plus élevé que les olives noires.

Les IC50 des extraits d’huiles analysés (tableau V) montrent des différences

significatives (p<0,05) selon le stade de maturité et la variété considérée.



Chapitre II Résultats et Discussion

39

Tableau V : Valeurs moyennes des IC50 des extraits d’huile d’olive des deux variétés
Blanquette de Guelma et Chemlal à trois stades de maturité.

Les résultats obtenus indiquent que la variété Blanquette de Guelma exerce une

activité antiradicalaire maximale comparée à la variété Chemlal. La variété Blanquette

enregistre les plus faibles teneurs pour piéger 50% du radical DPPH, correspondant ainsi à

une meilleure efficacité de cette variété dans la neutralisation de ce dernier.

Au cours de la maturation, une augmentation des IC50 est marquée. Les extraits

d’huiles issues des olives vertes des deux variétés présentent les valeurs IC50 les plus

faibles où une quantité de 36,28 mg/ml d’huile (Blanquette de Guelma) et 88,83 mg/ml

d’huile (Chemlal) sont nécessaires pour inhiber la moitié du radical DPPH. Cependant, les

extraits d’huile issue des olives noires (faible activité antiradicalaire) enregistrent les

valeurs IC50 les plus élevées soit 68,02 et 130,89 mg/ml pour Blanquette de Guelma et

Chemlal, respectivement.

Les résultats obtenus pour la variété Chemlal sont largement supérieurs de ceux de

Merouane et al. (2014) qui ont trouvés une valeur IC50 de 25,38 mg/ml au stade vert pour

la même variété étudiée cultivée à Chlef.

Visioli et al. (1998), ont montrés que l’hydroxytyrosol et l’oléoropéine sont des

composés puissants qui réduisent le DPPH avec des IC50 très basse. Par contre Gordon et

al. (2001), ont rapporté que l’efficacité d’IC50 dépend de la vitesse de réaction des

antioxydants avec les radicaux libres.

Des coefficients de corrélation significatifs négatifs sont obtenus entre les IC50 et

les teneurs en ortho-diphénols et polyphénols. Ils sont de 0,89 et 0,99 pour Chemlal et 0,99

pour (Blanquette de Guelma). (Tableau III et IV, Annexe IV)

Variétés Stades IC50 (mg/ml)

Blanquette de Guelma
B1 (Vert) 36,28± 0.56 (f)
B2 (Tournant) 49,49± 1,10 (e)
B3 (Noir) 68,02± 0,23 (d)

Chemlal
C1 (Vert) 88,83± 0,31 (c)
C2 (Tournant) 100,13 ± 0,21 (b)
C3 (Noir) 130,89± 0,25 (a)
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Conclusion

La présente étude a pour objectif de déterminer l’activité antioxydante, la stabilité

oxydative ainsi que la composition en acides gras des huiles issues des olives à trois stades de

maturités (vert, tournant et noir) de deux variétés algériennes (Blanquette de Guelma et

Chemlal).

Les résultats obtenus des analyses effectuées sur les huiles des deux variétés à

différents stades de maturité permettent de conclure que le profil en acide gras et la stabilité

des huiles varient considérablement en fonction de la variété ainsi que le degré de maturité.

Les huiles issues des deux variétés présentent une prédominance de l’acide oléique

(supérieur à 65 %) suivi par l’acide palmitique et linoléique, les valeurs les plus élevées sont

enregistrées chez la variété Blanquette de Guelma. Les teneurs en cet acide gras diminuent

considérablement au cours de la maturation des olives pour les deux variétés à l’opposé de

l’acide linoléique, qui tend à augmenter. Le rapport acide oléique / acide linoléique diminue

au cours de la maturation pour les deux variétés étudiées.

La stabilité oxydative des échantillons d’huile diminue au cours de la maturation des

olives. Les huiles issues des olives vertes présentent les meilleures résistances à l’oxydation

par rapport aux huiles d’autres stades. La variété Chemlal se montre plus performante que

Blanquette de Guelma avec des temps d’induction de 22,94 et 20,65 h, respectivement (au

niveau du stade vert).

Les résultats des analyses effectuées sur les extraits méthanoliques montrent que les

teneurs en polyphénols totaux et ortho-diphénols ainsi que les activités antioxydantes (anti

radicalaire et réductrice) sont en fonction de la variété considérée et diminuent au cours de la

maturité des olives.

L’évaluation de l’activité antioxydante montre que les composés phénoliques

présents dans nos extraits d’huile sont dotés de propriétés réductrices ainsi qu’une capacité à

piéger le radical DPPH. La variété Blanquette présente les teneurs en ces composés et les

activités les plus élevées. Le stade vert se montre également le plus performant avec les plus

faibles concentrations en extraits phénoliques pour neutraliser 50% du radical DPPH.
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Au terme de cette étude, nous constatons que les huiles issues des olives vertes

présentent des teneurs importantes en acides oléiques et en composés phénoliques et par

conséquent elles montrent les meilleures stabilités oxydatives ainsi que les activités

antioxydantes. Mais, pour des raisons organoleptiques (huiles amères de couleur verte moins

appréciées par le consommateur), le stade de récolte précoce tournant permettrait d’obtenir

des huiles de qualité et qui présentent des teneurs appréciables en acide oléique et en

composés phénoliques.

Dans le but de compléter ce travail, il serait intéressant :

 D’identifier et de quantifier les composés phénoliques, les stérols, composés

aromatiques, les triglycérides...etc ;

 De réaliser des études sur d’autres variétés et à d’autres stades de maturité (vert

jaunâtre, jaune verdâtre…) ;

 De procéder à l’analyse sensorielle pour l’évaluation de la qualité de l’huile

d’olive ;

 De réaliser des tests in vivo qui permettraient une meilleure évaluation de l’activité

biologiques de l’huile d’olive.
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Annexe I

Tableau I : Caractéristiques des deux variétés (Blanquette de Guelma et Chemlal)

Tableau II : la composition en triglycérides de l’huile d’olive des trois variétés étudiées par
Giovanna et al. (1999)

Triglycérides Cipressino Grossa di Cassano Gentile di Chieti

LLL 0,1 0,3 0,5

OLL 1,1 1,1 4,8

PLL 1,4 2,1 1,8

OLO 11,2 12,7 15,1

POL 3,9 4,5 9,9

OOO 54,4 49,9 33,5

OOP 18,9 20,9 24,9

PPO 1,8 2,4 4,4

PPP 0,8 0,5 0,4

SOO 4,9 4,4 3,1

PSO 0,6 0,7 0,9

SSO 0,6 0,4 0,3

Blanquette de Guelma Chemlal
Nom commun

Famille
Genre
Espèce

Olea europaea L. subs. europaea van. europaea
Oleaceae

Olea
Olea europaea

Synonyme Pas de synonyme Achemlal
Achemli
Achemal

Origine Guelma Kabylie
Poids Moyen Faible
Forme Ovoïde Allongé

Rapport pulpe/noyau
moyen

05,58 Faible

Productivité Moyenne et alternante Elevé et peu alternante
Variété Tardive Rustique et tardive

Utilisation Huile Huile
Diffusion Assez répondue

dans le Nord –Est
Constantinois

Occupe 40% du
verger oléicole

algérien
Rendement en

huile
18 à 22% 18 à 22%



Annexe II

Figure 1: Courbe d’étalonnage pour le dosage Figure 2 : Courbe d’étalonnage pour le
des composés phénoliques. dosage des ortho-diphénols
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Figure 3 : Courbe d’équivalences pour le

pouvoir réducteur.

Figure 4 : Courbe d’équivalence pour le
pouvoir antiradicalaire des extraits
méthanolique



Annexe III

1 : Acide palmitique; 5 : Acide oleique trans;
2 : Acide palmitoleique; 6 : Acide linoléique;
3 : Acide stéarique; 7 : Acide linolénique;
4 : Acide oléique cis; 8 : Acide arachidique.

Figure 5 : Chromatogramme des acides gras d’un échantillon d’huile d’olive.

Figure 6 : Graphe Stabilité oxydative de l’huile issue des olives vertes de la variété Chemlal



Annexe IV

Tableau III : Des coefficients de corrélation de la variété Blanquette de Gualma

Composés
phénoliques

Ortho-
diphénols

Pouvoir
réducteur

Activité
antiradicalaire

Indice
d’amertume

Rancimat IC50

Composés
phénoliques

1

Ortho-
diphénols

0,99 1

Pouvoir
réducteur

0,87 0,84 1

Activité
antiradicalaire

0,79 0,82 0,51 1

Indice
d’amertume

0,99 0,99 0,85 0,81 1

Rancimat 0,98 0,98 0,87 0,77 0,98 1
IC50 -0,99 -0,99 -0,80 -0,84 -0,99 -0,98 1

Les valeurs rouges indiquent des corrélations significative (p<0,05)

Tableau IV : Des coefficients de corrélation de la variété Chemlal

Les valeurs rouges indiquent des corrélations significative (p<0,05)

Composés
phénoliques

Ortho-
diphénols

Pouvoir
réducteur

Activité
antiradicalaire

Indice
d’amertume

Rancimat IC50

Composés
phénoliques

1

Ortho-
diphénols

0,97 1

Pouvoir
réducteur

0,98 0,97 1

Activité
antiradicalaire

0,94 0,97 0,95 1

Indice
d’amertume

0,99 0,98 0,98 0,94 1

Rancimat 0,97 0,96 0,97 0,95 0,98 1

IC50 - 0,96 -0,89 -0,93 -0,81 -0,96 -0,92 1



Résumé

L’objectif de ce travail est de déterminer l’activité antioxydante, la stabilité oxydative
ainsi que la composition en acides gras des huiles d’olives de deux variétés algériennes
(Blanquette de Guelma et Chemlal) issues des olives à trois stades de maturités (vert, tournant
et noir). Les résultats des analyses effectués sur l’huile tels que le profil en acides gras montre
que la composition est influencée par le cultivar et le stade de maturité. En outre, les deux
variétés ont enregistré des taux très élevés en acide oléique dont les pourcentages sont
supérieurs à 65% des acides gras totaux. La plupart des acides gras ont tendance à diminuer
au cours de la maturation des olives sauf l’acide linoléique qui augmente tout au long de ce
processus pour les deux variétés étudiées. La stabilité oxydative des huiles étudiées diminue
au cours de la maturation des olives. Les huiles issues des olives vertes présentent les
meilleures résistances à l’oxydation dont Chemlal se montre plus performante que Blanquette
de Guelma (22,94 et 20,65 h, respectivement).Les extraits méthanoliques des huiles issues des
olives vertes des deux variétés étudiées produisent des huiles ayant les meilleures activités
réductrice et antiradicalaire avec des taux les plus élevés en polyphénols et en Ortho-
diphénols, mais qui diminue progressivement au cours de la maturation des olives. Les
valeurs les plus élevées sont enregistrées par la variété Blanquette de Guelma.

Mots clés : Huile d’olive, maturation, variétés, acides gras, stabilité oxydative, polyphénols,
activité antioxydante.

Abstract

The objective of this stady is to determine the antioxidant activity, oxidative stability
and fatty acid composition of olive oils of two Algerian varieties (Blanquette de Guelma and
Chemlal) derived from olives at three stages of maturity (green, rotating and black). The
results of analyses carried out on the oil such as the fatty acid profile show that the
composition is influenced by the cultivar and the stage of maturity. In addition, both varieties
have very high levels of oleic acid, with percentages exceeding 65% of total fatty acids. Most
fatty acids tend to decrease during the maturation of olives except linoleic acid which
increases throughout this process for the two varieties studied. The oxidative stability of the
oils studied decreases during the maturation of the olives. Oils from green olives have the best
oxidation resistance and Chemlal is more efficient than Blanquette de Guelma (22.94 and
20.65 h, respectively). methanolic extracts from oils from green olives of the two varieties
studied produce oils with the best reducing and anti-free radical activities with the highest
levels of polyphenols and Ortho-diphenols, but which gradually decrease as the olives mature.
The highest values are recorded by the Blanquette de Guelma variety.

Keywords: Olive oil, maturation, varieties, fatty acids, oxidative stability, polyphenols,
antioxidant activity.


	Combinaison.pdf
	annexe figure.pdf
	mémoir dounia courigé.pdf
	Annexe I.pdf
	annexe II.pdf
	Annexe III.pdf
	annexe IV.pdf

	intercalaire.pdf

