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Introduction

I ntroduction

Les huiles d'olive (HO) constituent la base du régime meéditerranéen. Il existe différentes
catégories commerciales dHO selon leur qualité. Leurs propriétés nutritionnelles ne sont pas
seulement apportées par leur profil en acides gras (AG) et leur rapport acide gras
monoinsaturés/saturés (AGMI/AGS) élevé, mais auss par leur teneur en antioxydants,
notamment celle des phénols qui interviennent dans la prévention des maladies (Obied et al.,
2012 ; Servili, 2014). Les teneurs en AG et en phénols conférent également aux HO une plus
grande stabilité contre le rancissement et les processus oxydatifs (M ateos, 2002).

L'oxydation comme principale réaction d atération dans les huiles d’'olive est un
processus irréversible qui commence au moment de I'extraction de I'huile et saccentue
pendant le stockage. L'oxygene, la lumiére, la température, les métaux, les pigments et la
composition en acides gras polyinsaturés (AGPI) sont des facteurs qui peuvent influencer
['auto-oxydation de différentes maniéres, tout comme la présence d'antioxydants (a la fois
gualitativement et quantitativement) (Montafo et al., 2016). L’ oxydation des lipides a un
impact triple : nutritionnel, sanitaire et économique (Rahmani, 2007).

La stabilité oxydative est un paramétre important pour évaluer la qualité des corps gras
car elle donne une bonne évaluation de leur susceptibilité al’ oxydation (test d’ oxydabilité).Le
rancimat est une méthode utile pour mesurer la résistance a I'oxydation et fournit des
informations importantes sur la durée de conservation des huiles d'olive, qui pourrait ére
influencée par le profil des acides gras et la présence de composés antioxydants (Dabbou et
al., 2010).Cependant, il est important de souligner que la catégorie commerciale de I'huile
(huile dolive, huile dolive vierge, huile d'olive extra-vierge), la variété et les systémes
d'extraction-conservation influencent de maniére décisive la composition de I'huile d'olive
vierge et ladurée de conservation de I'huile (Montano et al. 2016)

La production de I’ huile d'olive a un impact socio-économique tres important en Algérie.
Une diversité variétale caractérise I’ Olivier ; 36 variétés sont protégées au niveau de la station
expérimentale de Takerietz.Le but de cette étude était de déterminer I'influence de la variété a
travers notamment la composition en acides gras, les teneurs en antioxydants (composés
phénoliques, tocophérols et caroténoides des huiles d'olive extra-vierge sur leur stabilité
oxydative. Cinq variétés cultivées en Algérie (Adlah, Bouchouk-Guergour, Boughenfous,
Neb-Djmel et Takesrit) et récoltées au niveau de laferme pilote de I’ TAFV de Takerietz ont

été utilisées.




Introduction

Le présent travail est consacré al’ étude stabilité oxydative des huiles d’ olive. Cette éude

est organisée en deux parties principales:

- Une partie bibliographique : dans laquelle une synthése bibliographique décrit des
généralités sur I’ olivier, I"huile d’ olive et leur stabilité oxydative.

- Une partie expérimentale : est consacrée a la détermination des indices de quaité, la
composition en acides gras, le dosage des composés phénoliques, caroténoides, tocophérols
totaux et I’ estimation de la stabilité oxydative des différentes variétés d’ huile d olive prévues

pour cetravail. Cette partie est complétée par |’ interprétation des résultats obtenus.




Généralitéssur I'olivier et I’huiled’ olive

Chapitre 1 : Généralitéssur I'olivier et |’huiled’ olive

. Geénéralitéssur I'olivier

.1 Laculturedel’olivier en Algérie

L’ oléiculture est concentrée au niveau de sept principales wilayas (Bgaia, Tizi-Ouzou,
Bouira, Bordj-Bou-Arreridj, Jijel, Sétif et Mascara) dont |a région centre représente un taux
de plus de 75% de la superficie olécole globale de ces sept wilayas (figurel). La production
d huile d’olive en Algérie est estimée de80 000 tonnes durant la campagne 2017-2018, soit
une hausse de 27% par rapport a la période précédente, tandis que la surface réservée a
I’oléiculture a I échelle nationale se compose de 56,3 millions d’oliviers dont 32,3 millions

oliviers productifs, soit un taux de 57%.

Figure 1:Répartition de lazone oléicole en Algérie (a sur la carte géographique, b: en
pourcentage (Oreggia et Marindli, 2017)

.2 Principalesvariétésdel’olivier en Algérie
L’ oléiculture algérienne est caractérisee par une large gamme de variétés, les cultivars

d olive les plus connus sont présente dans le tableau ci-dessous
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Tableau |: Les principales variétés d'olive en Algérie (Bendi, 2017)

Airedeculture Importa Destination

nce

Huile

Chemlal Centre algérien(Kabylie)
Sigoise Ouest agérien (Oran, Tlemcen) 25% Olivesde
Table+Huile

Rougette Est algérien 12% Huile

Centre algérien 15% Olives de Tablet+
Huile

1. Huiled olive
I1.1 Définition d’huiled’ olive vierge

Les huiles d'olive vierges sont les huiles obtenues du fruit de I olivier (Olea europaea L.)
uniquement par des procédés mécaniques ou d’ autres procédés physiques dans des conditions,
thermiques notamment, qui n’entrainent pas d atération de I'huile, et n’ayant subi aucun
traitement autre que le lavage, la décantation, la centrifugation et lafiltration (COI,2019).

I1.2 Classification d’huile d’olive

Les huiles d’ olive peuvent étre classées en diverses catégories, selon les caractéristiques
des huiles. Les différentes catégories de I huile d' olive sont rassemblées dans le tableau I1.

Les criteres de qualité des différentes catégories d huile d’olive établies selon le conseil
oléicoleinternational

Tableau I1: Classification des huiles d'olive (COI, 2019)

s Indice de peroxyde
Aciditélibre % Meq O,/ kg K 270 K232
Huiled' olivevierge extra <0.8 <20 <0.22 <2.5
Huiled’ olive vierge <2.0 <20 <0.25 <2.6
e <33 <20 <0.30 /
Huiled’ olive vierge courante
Huiled’ olive vierge lampante >33 Non limité / /
Huile d’ oliveraffinée <0.3 <5.0 <1.25 /
Huile olive (HOR+HOV) <1.0 <15.0 <I.15 /
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I1.3 Composition biochimique del’huile d’olive

La composition de I’huile d'olive change selon la variété, les conditions climatiques et

I’ origine géographique. Les composeés peuvent étre classés en deux grands groupes :

e Lessubstances saponifiables (triglycérides, acides gras,).
e Lessubstances insaponifiables.
[1.3.1 Lafraction saponifiable
- Lesacides gras: Les principaux acides gras présents sous forme de glycérides dans
I'huile d'olive sont les acides gras suivants : oléique, linoléque, pamitoléque, palmitique, et
stéarique. L'acide oléique est présent a des teneurs beaucoup plus élevées que les autres
acides, celui-ci constitue jusgu'a 80% des acides gras et présente un intérét primordial dans la
meédecine préventive (Jacotot, 1996).
La composition en acides gras constitue I’ un des critéres de pureté des huiles d’ olives dont

les teneurs sont données par le COI (2003) dans | e tableau ci-dessus :

Tableau I11: Composition de I'huile d'olive en acides gras (COI, 2003).

Acidegras Symboles Limitesdevariabilité
(%)
Acide myristique C14:0 <0,05
Acide pamitique C16:0 7,5-20,0
Acide palmitoléique C16:1 0,3-3,5
Acide C17:0 <0,3
heptadécanoique
Acide Cl17:1 <0,3
heptadécénoique
Acide stéarique C18:0 0,550
Acide oléique C18:1 55,0-83,0
Acidelinoléique C18:2 3,5-21,0
Acide linolénique C18:3 <1,0
Acide arachidique C20:0 <0,6
Acide gadoléique C20:1 <0,4
Acide béhénique C22:0 <0,2
Acide lignocérique C24:0 <0,2
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- Lestriglycérides : La plupart des acides gras de I'huile d'olive sont présents sous

forme de triglycérides (figure 2), le triglycéride majoritaire se présente sous forme de trioléne

Figure 2: Réaction de formation de triglycéride

Lestriglycérides les plus prédominants sont donnés dans (le tableau 1V) :

Tableau |'V: Les principaux triglycérides retrouvés dans I'huile d'olive (Boskou, 2006).

Triglycéride Tenureen %
0/0/0) 40 a59
POO 15a20
OOL 55a5.7
SO0 3a7

OOOQ: trioléine; POO: Dioléopalmitine; OOL.: dioléolinoleine; SOO: dioléostéarine

11.3.2 Lafraction insaponifiable

- Lespigments: La couleur de I’ huile est une caractéristique de base de la qualité des
huiles vierges. La couleur vert-jaune est attribuée a la présence de nombreux pigments : les
chlorophylles, les caroténoides et |es anthocyanes (Giuffrida et al., 2007).

Les chlorophylles a et b sont les principaux pigments chlorophylliens identifiés dans
I"huile d’olive ; qui montrent une absorbance optimale a 670 nm (Kiritsakis et Markakis,
1988).

- Les Stérols : sont des constituants essentiels des membranes cellulaires ; ils se
retrouvent aussi bien chez les animaux que chez les végétaux. La détermination de la
composition et la teneur en stérols servent a déterminer le type et |’ authenticité de I'huile
d' olive (Angerosa et al., (2004) ; Garcia et al., 2008).

- Lestocophérols: Lestocophérols sont des composes importants de |” huile d’ olive en
raison de leurs contributions a la stabilité oxydative et nutritionnelle de | huile. Dans I’ huile

d olive les tocophérols se trouvent sous forme libres non estérifiés. Leur concentration oscille
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entre 5 et 300 ppm dont I’atocophérols (figure 3) représente environ 95% du total. Les autres

tocophérols (B, y, ) ne sont présent qu’a 1’état de trace (Ryan et al., 1998 ; Douzane et
Bellal, 2005).

Figure 3: Structure chimique de o tocophérol (vitamine E) (Bougguer ne, 2012).

Hydrocarbures : Le principal hydrocarbure de I'huile d'olive est |e squalene (figure
4), un terpéene insaturé qui apparait la voie de la biosynthese de cholestérol. 1l représente 30 a

50 % des constituant mineurs de I"huile d’olive avec un teneur de 3 a 7 mg /g (Assman,
2008).

CH, CH, CH,

CH,
Hac/l\/\/k/\_/K/\/\l/\/Y\/\l/

CH, CH, CH,

]

Figure 4: Structure de squaléne (Camin et al., 2010).
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Chapitre 2 : Oxydation deslipides
I. Oxydation deslipides

L’ oxydation des lipides (figure 5) est reconnue comme un probléme important lors de la
conservation ou lors des procédés de transformation des produits (Sabine et al., 2012). Les
dégradations oxydatives affectent les qualités nutritionnelles et sensorielles des aliments et

peuvent avoir des répercussions sur la santé du consommateur (Ber set, 2006).

Figure5: Schémas généra de I'oxydation des lipides (Eymard, 2003).

II. Typesd’ oxydation deslipides

D’apres Eymard (2003), I'oxydation des lipides peut résulter de plusieurs voies

réactionnelles en fonction du milieu et des agents initiateurs :

- L’auto-oxydation catalysée par |atempérature, lesions métalliques, les radicaux libres;
- Laphoto-oxydation, initiée par lalumiére en présence de photosensibilisateurs ;

- L’ oxydation enzymatique initiée par lalipoxygénase.
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1.1 Auto-oxydation

L’ oxydation des lipides est une réaction auto-catalytique. Il s'agit d’un enchainement de
réactions radicalaires se déroulant en trois éapes (figure 6). Une premiére réaction produit un
radical libre par élimination d un hydrogene de I'acide gras (initiation). Puis les réactions
s enchainent pour produire plusieurs radicaux libres (propagation) qui se combinent pour

former des composeés non radicalaires (terminaison).

Propagation
z
A

l Terminaison

R+R —— R—R
ROO+ R’ =————= ROOR
2RO0" ROOR + O,

Figure 6: Oxydation d'un acide gras insaturé (Moll et Moll, 1998)

e Initiation: Cette étape est initiée par la chaeur, la lumiere ou les ions métalliques et
aboutit alaformation des espéces trés réactives : ROO* et R*.

e Propagation : Les especes réactives formées s attaguent aux molécules lipidiques
dou la formation des hydroperoxydes et la destruction de ces derniers donnent
naissance a des composés responsables des gouts et odeur de rance par rupture des
liaisons O-O.

e Terminaison : Apparition de nouvelles especes moléculaires non radicalaires
(formation des polymeres entre espéces réactives) (Rolland, 2004).

1.2 Laphoto-oxydation
Comme évoqué pour |'auto-oxydation, la photo-oxydation qui est une oxydation induite en

grande partie par la présence de la lumiere et de photosensibilisateurs tels que les
hémoprotéines, |a chlorophylle ou la riboflavine, est aussi une voie importante de production
d'hydroperoxydes en présence doxygéene. Pour ce qui est du meécanisme, les
photosensibilisateurs (Sens) absorberaient I'énergie lumineuse afin d'atteindre un état de
triplet excité (Sens®). Ces photosensibilisateurs interviennent dans I'oxydation des lipides

selon deux types de mécanismes (Noguchi et al., 2002).
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Le premier type de mécanisme est induit par des photosensibilisateurs (typel), tels que la
riboflavine, qui agissent comme des radicaux libres initiateurs. Dans leur état triplet, elles
arrachent un atome d'hydrogene ou un éectron aux molécules lipidiques pour former un

radical capable de réagir avec I'oxygene :

Sens® + RH —> SensH + RY (1)

Selon le second mécanisme, |es molécules photosensibles de type 11, telles que la chlorophylle
et I'érythrosine, réagissent dans leur état excité (Sens’) avec l'oxygéne triplet auquel elles

transférent leur énergie pour donner de I'oxygéne singulet (*O») :

Sens’ + °0, —> 0, + Sens (2)

L'oxygene singulet ainsi formé est trés éectrophile et peut réagir directement sur un acide

grasinsaturé (RH) formant ainsi un hydroperoxyde (ROOH) :

fO, + RH — ROOH] (3)

Les réactions radicalaires interviennent en chaine par la suite de cette auto-oxydation. Selon
les travaux effectués par Laine et al. (2006), les hydroperoxydes ainsi formés sont différents

de ceux formés par auto-oxydation.

1.3 Oxydation enzymatique
Le phénoméne d’ oxydation des acides gras insaturés peut étre d’ origine enzymatique. Les

deux enzymes principalement impliquées sont la lipoxygénase et la cyclooxygénase.
La lipoxygénase catalyse I'insertion d’ une molécule d’ oxygene sur un acide gras insaturé
selon une réaction stéréospécifique et aboutit a la formation d hydroperoxydes(Pereira
et al., 2003). Elle agit spécifiquement sur les acides gras non estérifiés. Son activité est donc
souvent couplée avec celle des lipases et des phospholipases (Fauconnier et al.,
1997). La cyclooxygénase est une lipoxygénase qui incorpore deux molécules d’ oxygene au
niveau d’un acide gras insaturé pour former des hydroperoxydes spécifiques (I bourahema et
al., 2010).

[11. Produitsformésau coursdel’ oxydation deslipides
Les produits primaires de |'oxydation des huiles se composent essentiellement

d’ hydroperoxydes variés : radicaux libres, diénes conjugués (Joaquin et al., 2002 ; Viller et
al., 2006).
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Les hydro-peroxydes, produits primaires de la réaction, sont des molécules instables. Ils se
décomposent sous I’ effet de la chaleur ou des métaux en donnant naissance a des produits
secondaires : aldéhydes, alcools, cétones, les composés volatils. Ces derniers volatils sont a
I’ origine de la modification de I’ odeur des produits oxydés (Joaquin et al., 2002 ; Viller et
al., 2006).

IV. Inhibiteursdel’ oxydation des huiles
Certaines molécules naturellement présentes dans le régne végétal (plantes) exercent une

action, antioxydants sut les huiles soit en limitant la propagation des radicaux libres soit par un
contrble de I'activité des catalyseurs d oxydation. Ains elles retardent en ralentissant la

décoloration ou | apparition de flaveur indésirables due a I’ oxydation des huiles.

V. Lesprincipaux antioxydantsdes huiles
Un antioxydant est une molécule qui diminue ou empéche I'oxydation d'autres substances

chimiques. Il est défini par Halliwell (1999) : « toute substance qui, présente a faible quantité
comparée a celle du substrat oxydable, retarde ou prévient d’une maniéere significative
I” oxydation de ce substrat ». Ce sont des substances capables de neutraliser les formes actives
de I’oxygene, de supprimer, retarder ou empécher les processus d oxydation (Fki et al.,
2005).

L’huile dolive est une source dantioxydants naturels comme les tocophérols,
caroténoides, stérols et les composés phénoliques (Ryan et Robards, 1998 ; Matos et al.,
2007 ; Minioti et Georgiou, 2008).

V.1 Lescaroténoides
Les caroténoides sont des pigments issus des plantes et microorganismes, et sont regroupés

en deux grandes familles : les caroténes et |es xantophylles. L’ activité antioxydante de ceux-ci
est liée aleur longue chaine polyénique qui leur permet de réagir avec les radicaux ROOe, H+,
027, Re par simple addition éectrophile et transfert d’ électron (Figure7). lls permettent, en
particulier, de neutraliser I’ oxygene singulet (Valko et al.,2006).

Figure 7: Mécanismes traduisant I'activité antioxydant des caroténoides, cas des ROOe
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V.2 Tocophérols

La grande stabilité des huiles végétales, dans les conditions d’ oxydation, est due a la
présence d'un taux éevé d antioxydants naturels dont les plus importants sont les tocophérols
qui se présentent sous quatre formes isométriques : a, B, 0 et y. Les tocophérols protegent
contre I’oxydation naturelle des acides gras, en particulier les acides gras polyinsaturés
(AGPI). Il a été signaé qu’'une molécule de tocophérol peut protéger 103 a 106 molécules
d'AGPI (Lopez et al., 2005).

V.3 Lescomposés phénoliques
Les polyphénols constituent le groupe de métabolites le plus large et le plus répandu du

regne vegeétal et font partie intégrante de I’alimentation humaine et animale (Martin et
Andriantsitohaina, 2002). L’éément structural fondamental qui les caractérise est la
présence d’ au moins un noyau benzoique au quel est directement lié au moins un groupement

hydroxyle libre ou engagé dans une autre fonction : éther, ester, hétéroside (Bruneto, 1999).
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Chapitre 3: La stabilité oxydative del’huile d’ olive
|. Lastabilité oxydativedel’huiled’olive

L’ oxydation des lipides a été reconnue comme un probleme majeur affectant les huiles
comestibles, ceci en influengant négativement leurs propriétés chimique, nutritionnelle
et sensorielle. Initialement, I'auto-oxydation se fait de maniere lente, ensuite, €lle
augmente soudainement, et la durée de la premiere étape est appelée « période d’induction »
ou « temps d’induction » puis la phase de propagation et de terminaison. Au cours de la phase
d'induction, les radicaux akyles sont formés et sont soumis & une réaction avec des molécules
d'oxygene pour former des hydroperoxydes (ROOH) et des radicaux peroxy pendant la phase
de propagation. L’ étape de terminaison correspond aux derniers stades de I’ oxydation pendant
lesquels les especes radicalaires se recombinent pour former des produits non radicalaires, ce
qui met fin aux cycles réactionnels. Bien qu'inévitable, le processus oxydatif peut étre retardé
par les antioxydants endogenes de I'huile, qui augmentent |a stabilité oxydative par différents
meécanismes, fournissant ainsi un systéme de défense efficace contre les attagues des radi caux
libres (Aparicio et al., 1999 ; Ninfali et al., 2002), c'est-a-dire prévention de l'initiation de
réactions en chaine (Shahidi et al., 1992), chélateurs de métaux (Leonardis et Macciola,
2002), réduction de la concentration en oxygéene et décomposition des peroxydes (Aruoma,
1996).

La résistance a la détérioration oxydative est généralement attribuée a deux raisons
principales : le profil en acides gras et la teneur en oligo-composés a puissante activité
antioxydante. En effet, L"huile d'olive est caractérisée par un profil en acides gras dominé par
I"acide oléique (55 a 83 %) qui participe a sa stabilité oxydative vu qu’il est beaucoup moins
susceptible a I’oxydation comparé a des huiles contenant des taux élevés en acides gras
polyinsaturés (Beltran et al.,2004), confirmant ainsi que le rapport élevé les AGMI/API, qui
est typique de I’huile d olive, est |I’une des principales raisons de la meilleure stabilité de
I"huile d’ olive par rapport aux autres huiles végétales comestibles. Aussi, L’ huile d'olive est
une source importante d antioxydants naturels, a savoir les tocophérols, les composes
phénoliques, les caroténoides et autres. Ces antioxydants qui agissent par différents
mécanismes contribuent différemment ala stabilité de I huile (Bendini et al., 2007). Celle des
composés phénoliques étant d'environ 30 %, les acides gras de 27 %, l'a-tocophérol de 11 %
et les caroténes de 6 % (Aparicio et al., 1999 ; Pellegrini et al., 2001). Les carotenes, et en

particulier le B-caroténe, sont des antioxydants efficaces en raison de leur capacité a éteindre
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les especes radicalaires d'oxygene, et ils peuvent également agir comme des filtres Iégers
(Van den berg et al., 2000). Les tocophérols sont considérés comme les antioxydants naturels
les plus importants de la phase lipidique, qui empéchent la peroxydation des lipides en
piégeant les radicaux dans les membranes et les particules de lipoprotéines (Esterbaver et al.,
1991). Ils agissent comme antioxydants par deux meécanismes principaux, un mécanisme
donneur d'éectrons de rupture de chaine, dans lequel ils cédent leur atome d'hydrogene
phénolique aux radicaux libres lipidigues et un mécanisme accepteur de rupture de chaine, qui
comprend le piégeage ou I'extinction de I'oxygéne singulet(Kamal-eldin et al., 1996). Il a par
ailleurs, ét¢ montre que 1’a-tocophérol proteége le B-caroténe contre 1’oxydation et la synergie
de I’a-tocophérol et du B-carotene semble étre moins efficaces que I’a-tocophérol seul pour
inhiber les réactions d’ oxydation (Perrin, 1992).

Baldioli et al., (1996), ont rapporté une corrélation positive entre la stabilité de I'huile et |1a
teneur totale en polyphénols. En effet, les composés phénoliques exercent une activité
antioxydante a travers plusieurs mécanismes : piégeage des radicaux libres, transfert d'atomes
d'hydrogene et chélation des métaux, et ces composés se dégradent avec le temps en raison de
leur activité antioxydante (Bondet et al., 1997).

II. Lesfacteursinfluencant la stabilité oxydatived’unehuiled’olive
1.1 Lavariété
La quaité de I'huile dépend d'un facteur important c'est la variété. Lors du choix des
variétés a utiliser, I'agriculteur détermine la qualité de sa future production. En fait, les
caractéristiques genétiques qui influencent la résistance ou la sensibilité d'une variété aux
maladies, aux ravageurs et aux aléas climatiques déterminent en grande partie la qualité et la
stabilité de I'huile (Cavusoglu et Oktar, 1994). La teneur en tocophérols et polyphénols
dépend de la variété et, en raison de leur capacité antioxydante, ils ont un effet sur la stabilité
oxydative de I'huile dolive (Tsimidou et al., 1992 ; Gutierrez et al., 1999; Pardo et
Cuista., 2007). Selon Ouestlati et al. (2009), la stabilité et |a composition des huiles varient
selon le cultivar et le lieu de plantation.

1.2 Ledegréde maturitédesfruitsd’ olivier
La maturation des olives est un processus lent et long qui dure plusieurs mois, dont la

durée dépend de I’ dtitude de culture, des pratiques agronomiques auxquelles sont soumises

les olives, du type et du climat des olives (Cavusoglu et Oktar, 1994).
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Lamaturité, exerce une influence sur la composition de | huile d’ olive (M atos et al.,2007).
Ces changements se reflétent dans la qualité, les propriétés organoleptiques, la stabilité
oxydative et/ou la valeur nutritionnelle des produits obtenus. Les polyphénols, les
tocopheérols, les colorants, les caroténoides et |a chlorophylle sont des exemples de composés
impliqués dans ce phénomeéne, ainsi que les composants acides gras et stérols (M astos et al.,
2007).

Selon Boskou (2000), les olives saines récoltés lorsque la couleur de I’ épiderme change du
vert pale au marron foncé, qui sont rapidement transportées au moulin, broyées et pressées
immeédiatement avec un matériel propre a une température inférieure a 30°C conduisent a une

huile d’ olive de haute qualité et riche en composés phénoliques.

1.3 Lesfacteursclimatiques
La culture de I’ olivier est trés sensible aux températures hivernales inférieures a 0°C qui

dommage les fruits d olive et donnent une qualité inférieure de |’ huile.

Ces conditions climatiques aussi exercent une grande influence sur la qualité du fruit, donc
sur la composition et la qualité de I’ huile. Les composants les plus affectes sont les composes
phénoliques et par conséquence sur la stabilité oxydative de I'huile d'olive (Ryan et
al.,1998).

I1.4 Processusd’extraction
Le systeme d’ extraction constitue un parametre déterminant pour juger d’ une bonne qualité

et stabilité de I'huile d' olive (Ben Hassine et al., 2007). La durée et la température du
malaxage influent sur la qualité et la quantité des composés phénoliques et volatils et affectent
négativement les caractéristiques sensorielles (Angerosa et al., 2000). D’ aprés Ben Hassine
et al (2007), un systeme d extraction a deux phases est plus fiable et performent de point de
vue stabilité oxydative et organoleptique. Les huiles obtenues par ce systéme sont plus riches
en polyphénols totaux et orthodiphénols que les huiles obtenues aves un systéme continu a
trois (3) phases et le systéme d extraction par des presses (Chimi, 2006). Une huile extraite
par un systeme continu aune acidité inférieure a 1% tandis qu’ en mode discontinu elle devient

supérieure a 1% (M ouawad, 2005).

1.5 Lestockage
Les conditions de stockage de I'huile d'olive ont une influence sur sa composition

phénolique, tocophérols, pigments par conséquent sur sa stabilité oxydative (Morello et al.,
2004). Les Récipients utilisés pour la conservation de I huile d olive doivent étre en bon état,
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étanche, inerte et doit étre conservée dans de bonnes conditions : a I’abri de I’air et de la
lumiére pour éviter le rancissement causeé par |’ oxydation. Selon Ben Takaya et Hassouna
(2005), les huiles stockées dans des bouteilles en en verre montrent une stabilité oxydative
plus élevée que celles en plastiques et en métal du fait de leur teneur importante en

tocophérols et en composes phénoliques.

Cependant, I'huile se conserve parfaitement entre 15 et 18°C, dans un endroit frais et
sombre, ceci grace aux antioxydants dont |'huile est dotée. Les basses températures de
stockage (5 °C) retardaient la disparition des composés phénoliques par rapport a des
températures ambiantes de 12°C (Maestro et al.,1993). De méme | obscurité réduit
considérablement le taux de perte des composeés phénoliques de I huile d’ olive (Okogeri et

Tasioula-Margari, 2002).

1.6 Effet deladisponibilité del’ oxygene sur la stabilité del’ huile
Laréduction de la pression partielle de I'oxygene réduit la vitesse d'oxydation. En effet, les

réservoirs de I'huile d olive dans les huileries et les produits commerciaux sont stockés dans
des conteneurs fermés, avec I'gjout dans certains cas d'un gaz inerte (azote ou argon), car il est
établi que dans ces conditions de disponibilité limitée de I'oxygeéne, I'oxydation de I'huile est
réduite (Di Giovacchino et al., 2002 ; Pristouri et al., 2010 ; Mancebo-Campos €t al.,
2014).

1.7 Effetsdelafiltration et delateneur en eau
Les résultats de certaines études ont montré une perte progressive de la stabilité pendant le

stockage des huiles filtrées, principalement en raison d'une diminution significative des
composants phénoliques (Tsimidou et al., 2005 ; G'omez-Caravaca et al., 2007 ; Lozano et
al., 2010). Parallelement, il a également éé rapporté gue la filtration et la déshydratation
diminuent le taux dhydrolyse de la matrice triglycéridique (TAG), notamment lors du
stockage a la température la plus élevée (40 °C) et dans les huiles ayant une acidité libre
initiale plus élevée. De plus, le taux de formation des phénols ssmples da a I'hydrolyse de
leurs dérivés sécoiridoides était également plus important dans les huiles d'olive non filtrées.
Ainsi, de ce point de vue, la filtration et surtout la déshydratation pourraient contribuer a
prolonger la durée de conservation de certaines huiles d olive vierge de haute qualité mais

moins stables (par exemple, les cultivars 'Arbequina et ‘Colombaid).
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[11. Méthodes de déter mination de la stabilité oxydative

[11.1 Méthode del’ oxygene actif

Cette méthode mesure le temps (heures) nécessaire pour qu'un échantillon de 20 g de
I"huile ou de graisse atteigne un indice de peroxyde prédéterminé (100 meg/kg) dans des
conditions de test spécifiques. Les échantillons d'huile sont placés dans des tubes en verre
standard et aérés en continu a 98°C. Des échantillons d'un gramme ont été prélevés
périodiquement pour déterminer I'indice de peroxyde. Le temps nécessaire pour atteindre un
indice de peroxyde de 100 meg/kg est considéré comme un indicateur de la résistance au
rancissement d'une huile, bien que la relation exacte entre l'indice de peroxyde, le

rancissement et la stabilité n‘ait pas encore été établie (Rahmani, 2007).

I11.2 Méthodeal’ étuve ou test Shaal
Ce test consiste a oxyder la matiére grasse dans une étuve portée a 60°C. La mise en

évidence de l'oxydation est montrée par la mesure de l'indice de peroxyde sur des
prélevements faits toutes les 4, 8, ou 24h. Cette méhode présente l'avantage de se
rapprocher des conditions réelles de stockage (cas des flacons transparents dhuiles

conservés alalumiere du jour et atempérature ambiante)(Rahmani, 2007)

[11.3 Test de stabilité de Swift
Il est surtout appliqué pour les graisses animales. Dans saversion initiale, ce test consiste a

oxyder par l'air, la matiere grasse maintenue a 98°C. La mise en évidence de I'oxydation est
montrée par la mesure de I'indice de peroxyde en fonction du temps. Cette facon de faire est
assez complexe et peu reproductible. La modification faite a ce test consiste a décolorer un
indicateur de pH (rouge de crésol) par les produits volatils acides formés lors de |'oxydation.
Le temps (en heures) nécessaire ala décoloration de I'indicateur coloré, encore appel € « temps

de Swift », mesure larésistance de la matiére grasse al’ oxydation (Rahmani, 2007).

[11.4 Test au Rancimat
Ce test est trés utilisé pour évaluer la stabilité oxydative des matiéres grasses. La

spécification de TIR (Temps d’ Induction Rancimat, exprimé en heures) correspond au temps
pendant lequel la matiere grasse résiste a I’ oxydation. Le principe du test consiste a accélérer
le vieillissement de la matiere grasse par décomposition thermique a 110°C sous un flux
intensif d'air. Les produits de dégradation qui se forment sont expulsés par le flux et transférés
dans la cellule de mesure remplie d’ eau distillée. Le temps dinduction est déterminé par

conductimeétrie et correspond au TIR.
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Le test au Rancimat offre I’ avantage de suivre plusieurs échantillons en paralléle, avec des
durées d'anayse réduites. Cependant, de par les conditions drastiques d’ oxydation (98°C,
bullage intensif d’air), ce test est peu représentatif des conditions normales de stockage (5).
Aussi, faut-il interpréter les résultats de ce test avec précaution ; ils doivent surtout étre
utilisés en vue de comparer les stabilités oxydatives des matieres grasses entre elles

(Rahmani, 2007). Ce test est le plus utilisable dans la mesure de la stabilité oxydative de
I"huile.
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Chapitrel: Matériel et Méthodes
. Matériel végétal

Le matériel végéta utilisé dans ce travail est congtitué de cinq variétés d'oliviers,
Bouchouk-Soummam, Boughenfous, Neb-Djmel, Takesrit et Aaleh, implantées a la ferme
pilote de I'Institut Technique de I’ Arboriculture Fruitiere et de la Vigne (I.T.A.F.V) de
Takerietz, commune de Souk-Oufella, Wilaya de Bejaia. Le tableau ci-dessous représente les
propriétés des variétés étudiées.

Tableau V: Propriétés des variétés étudiées

Variété

Airedeculture

Utilisation

Aaleh

Plusieurs régions

Huile

Bouchouk Soummam

Vallée Oued Soummam

Huilerie et Olivesde

table
Boughenfous Région de Khenchela Huile
Neb-Djmel Sud Est Algérien Huile
Takesri Basse Valléedela Huile

Soummam

Les échantillons d' huile d’ olive extraits sont mis dans des flacons en verre fonceé propres et

secs d' une taille minimale de 250ml muni de bouchon, et placé al’ abri de lalumiéere.

.1 L’indicede maturité
L’indice de maturité a été réalise conformément a la méthode proposée par le conseil

oléicole international en 1984. Il est déterminé par |’appréciation de la couleur du fruit
(épiderme et pulpe) d’'un échantillon de 100 olives prélevées au hasard, on suivant une
classification de 0 a 7 qui correspond aux différentes colorations alant du vert intense
jusqu’au noir, ce qui fait distinguer 8 groupes selon les caractéristiques suivantes :

e  GroupeO: olives a épiderme vert intense ou vert foncé.

e  Groupe1: olives aépiderme jaune ou vert jaunatre.

e  Groupe 2 : olives a épiderme jaunétre présentant des taches ou zones rougeétre.

e  Groupe 3: olives a épiderme rougeétre ou violet claire.

e  Groupe4: olives aépiderme noir et pulpe entierement verte.

e Groupe5: olives aépiderme noir et pulpe violette jusqu'ala moitié de son épaisseur.
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e Groupe6: olives aépiderme noir et pulpe violette jusqu’ au noyau.
e Groupe7: olives aépiderme noir et pul pe entierement foncee.
L’indice de maturité (1.M.) est le résultat de laformule suivante :

M= A0+ B1+C2+D3+E4+F5+ G6+ H7
T 100
Ou A,B,C,D, E, F, GetH sont lenombredefruitsdesclasses0, 1, 2, 3,4,5,6¢et 7

Respectivement.

1. Analyseschimiques
I1.1L acidité
Il 1.1.Principe
Cdle-ci est réalisée par titrage de I’ échantillon solubilisé dans un méange éther éhylique/
éthanol par une solution éthanoligue d’ hydroxyde en présence de phénolphtaléine

[1.1.2 Mode opératoire
Selon la méhode décrite dans le reglement CEE/2568/91, 3g de I'huile d'olive sont

solubilisés dans 25 ml d’un mélange d’ éthanol 95 % -éther —di- éthylique (v /v). Apres gout
de quelques gouttes de phénolphtaléne, on titre avec la solution de KOH (0,1 N) jusqu’au
virage de couleur vers le rose palme persistance.

Un essai témoin a été effectué en I’ absence de matiere grasse et afin d’ éliminer la possible
acidité du solvant.

L’ acidité est exprimée en pourcentage de poids d’'acide oléque, elle est donnée par la
formule suivante :

A(%) = (V-Vg) X NXP/10x m

V . nombre de ml de la solution KOH nécessaire pour neutraliser I’ échantillon (huile).
Vo : nombre de ml de la solution KOH nécessaire pour neutraliser le blanc.

M : prise d’'essa en gramme.

N : normalité de la solution KOH.

P : masse molaire en g /ml de |’ acide oléique qu’ est égale a 252 g/mol.

I1.2 Indice de per oxyde
[1.2.1 Principe

Cet indice est déterminé apres traitement du corps en solution dans de |’ acide acétique et
du chloroforme par une solution d’iodure de potassium. Le titrage de I’iode libéré par une
solution titrée en thiosulfate de sodium.
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11.2.2 Mode opératoire
La détermination est réalisce selon le protocole décrit dans le reglement

CEE/2568/91.Une quantité de 2 g d’ huile est dissoute dans 15 ml d acide acétique glacial et
10 ml de chloroforme. Aprés |’ gout de 1 ml d'une solution d’iodure de potassium saturée, le
mélange est laissé a I’ obscurité pendant 5 min a température ambiante aprés une agitation
pendant une minute. Ensuite 75 ml d'eau distillée et quelques gouttes d’empois d’ amidon
sont gjoutées (une couleur violette apparait). Le mélange obtenu a été titré par une solution de
thiosulfate de sodium a0,01N. Un ablanc est effectué simultanément.

L’indice de peroxyde est donné par laformule suivante :
IP (meg d’ 0,/ Kg) =N (V- V) x 1000/ m

I P : indice de peroxyde en milliéquivalent par kilogramme

N : normalité de Na, S, O3 (0,01).

Vo : Volume (ml) de Na2S203 (0,01N) nécessaire pour titrer I'essai a blanc.
V : Volume (ml) de Na2S203 (0,0 1N) nécessaire pour titrer |'échantillon.

m : masse en gramme de la prise d'essal.

1.3 Extinction spécifique dans |’ ultra-violet

La méthode consiste a mesurer |es absorbances a 232 nm et a 270 nm qui correspondent au
maximum d’ absorbance des hydropéroxydes et des produits secondaires d oxydation. La
méthode utilisée est celle préconisée par le consell oléicole internationa (1996). Un
échantillon de 0,25gd huile filtrée est dissoute dans 25ml de cyclohexane. L’ absorbance est
mesurée aux deux longueurs d’ ondes 232 nm et 270 nm. Les extinctions spécifiques a 232 nm

et 270 nm ont été exprimées comme suit :
E=A,/C*§

E : Densité optique a la longueur d’onde A nm;

A, : densité optique a la longueur d’onde A nm ,

C : Concentration de la solution & analyser en ¢g/100 ml;
S: Epaisseur de lacuve en cm.

|1.4 Extraction et dosage des composés phénoliques

[1.4.1 Extraction
L’ extraction des composés phénoliques selon e protocole de (Favati et al., 1994) consiste

de faire passer 10 ml d’ hexane atraversla colonne Cig puis 7 ml du méthanol pour I’ activer. 1
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g d'huile d'olive est dissout dans 10 ml d’'hexane, le mélange est élué a travers la colonne
d’ octadecyle (Cig), les composés phénoliques retenus dans la colonne sont éués avec 7 ml de
méthanol.

[1.4.2 Dosage des polyphénolstotaux
La concentration en composés phénoliques est déterminée en utilisant le réactif de Folin-

Ciocalteu.

[1.4.3 Modeopératoire
La teneur en polyphénols totaux a été déterminée selon la méthode décrite par Favati et

al., 1994). A 1 ml de I’ extrait méthanolique, on ajoute 5 ml d’ eau distillée et 0,5 ml de réactif
de Folin-Ciocalteu. Apres 3 min, un volume de 4 ml de carbonate de sodium a (10%) est
gouté, puis I'goute de 9,5 ml d'eau ditillée. Aprés 1 heure a I’obscurité, on mesure
I” absorbance a 765 nm contre un témoin. La concentration en phénols est calculée grace a une
courbe d’'éalonnage réalisée avec de I'acide galique comme standard (Annexe 1). Les

résultats sont exprimés en mg d’ équivalents d acide gallique par Kg d’huile d' olive.

I1.5 Dosage des Caroténoides
Une prise d'essai de 7, 5 g d’huile filtrée est dissoute dans 25 ml de cyclohexane. Les

absorbances sont lues a 470 nm qui correspondent respectivement aux caroténoides
(Minguez-Mosquera et al., 1991).

La formule suivante permet de calculer la teneur en caroténoides dans nos

échantillons

Car ot (ppm)=A470* 106/2000* 100* ||

Carot : Teneur en caroténoides en ppm ;

A : Absorbance alalongueur d’ onde indigquée (470 nm);
| : Epaisseur delacuve (1cm);

2000 : Coefficient spécifique de lalutéine comme standard.

I1.6 Dosage destocophérols

Le dosage des tocophérols est réalise selon la méthode d’Abenoza et al. (2014). Une
solution d’huile dans de | hexane est analysee par HPLC (HP série 1100) ayant comme phase
reverse une colonne Zorbax SB-C18 (Agilent). Le volume injecté est de 20ul. L’ éution est
réalisée avec le mélange acétonitrile/ eau (99:1 v/v) a un débit de 1 ml/min. Un détecteur

photodiode matrix (G1315B, série 1100) a été utilisée. Les chromatogrammes sont enregistrés
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a 295nm et les résultats sont exprimés en mg de tocophérols/ kg d’ huile en se référant a une

courbe d’étalonnage d’a tocophérol

I1.7 Détermination dela composition en acides gras

Le profil en acide gras a été obtenu al'aide d'un chromatographe en phase gazeuse couplé a
un détecteur a ionisation de flamme (GC-FID) apres dérivatisation en esters méthyliques
selon la norme 1SO 12966-2:2011 (3). En bref, environ 15 mg d'huile ont été vigoureusement
mélangés avec 3 ml de n-hexane. Ensuite, 200 uL de KOH 2 M dans du méthanol ont été
gjoutés. Aprés addition de sulfate de sodium anhydre, le mélange a été centrifugé (5000
tr/min, 5 min) (Heraeus Labofuge A, Hanau, Allemagne) et le surnageant a été transféré dans
un flacon dinjection. Une colonne capillaire en silice CP-Sil 88, 50,0 m x 0,25 mm de
diametre intérieur et un film de 0,20 um d'épaisseur de Varian (Middelburg, Pays-Bas) et un
détecteur a ionisation de flamme (Shimadzu, Tokyo, Japon) a 270 °C Ont été utilisees. Les
analyses ont été réalisées en utilisant de I'hélium (3,0 mL/min) comme gaz vecteur et en
appliquant le programme de température suivant : 120 °C maintenu pendant 5 min, 2 °C/min a
160 °C maintenu pendant 2 min et 2 °C/min a 220 °C maintenu pendant 10 min. Le volume
d'injection était de 1,0 pL. Les esters méthyliques ont été identifiés par comparaison avec un
mélange standard (FAME 37, Supelco, Bdlefonte, PA, USA). Les données ont été analysées
sur la base des zones de pic relatives. Les résultats de FA ont été exprimeés en pourcentage
relatif.

La valeur d'oxydabilité (Cox) a été calculée sur la base de la quantité d'acides gras

insaturés a 18 carbones selon laformule de Fatemi et Hammond (1980) :

ICox = [1(18:1%) 10.3 (18 : 2%) 21.6(18 : 3%)] /100

1.8 Détermination dela stabilité oxydative au Rancimat
La stabilité des huiles est déterminée selon EN 1S0O14112 (CEN, 2003), a I’aide d’'un

appareil Rancimat Metrohnm 743 (Metrohm suisse). Un flux d'air fixé a 10 I/h traverse un
échantillon d’ huile de 3g chauffé & 110°C. La période d'induction exprimée en heures correspond au
temps écoulé entre le début de la mesure et le moment ou la formation de produits d'oxydation
commence a augmenter rapidement (Point d'inflexion de la courbe de conductivité), entre autre le

temps pendant lequel la matiére grasse a résisté a un stress oxydatif.
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11 Analyse statistique
Une analyse de variance (ANOVA) et le test de Newman -Keuls ont été réalisés en

utilisant le logiciel STATISTICA 5.0. Le degré de signification des résultats a été pris a la
probabilité p<0.05. Les corrélations sont réalisees avec le méme logicidl.
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Chapitre 2 : Résultats et discussion
|. Lesindicesde qualité

Les huiles d’ olive sont classées selon certains indicateurs de base spécifiés par 1a COI du
Conseil oléicole international, 2019, tels que I’ acidité libre, les valeurs de peroxyde PV et les
coefficients d’ extinction UV spécifiques. Koz, Kz7o. Ces indices sont considérés comme des

indicateurs de qualité essentiels et impératifs pour la classification de la qualité de I'huile
d olive.

.1 Aciditélibre
L’ acidité libre de I" huile d’ olive des différentes variétés est donnée dans la figure 8.

D'aprés les résultats obtenus, nous avons constaté que tous les variétés avaient une acidité
< 0,39 %, nos huiles d'olive ont été classées comme "huile d'olive extra-vierge". Nos résultats

sont inférieurs a la normale établie par COI (A% < 0.8%) (COlI, 2019).
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Figure8: Aciditélibre del’ huile d olive de différentes variétés.

Les résultats sont donnés sous forme de moyenne d'analyses en triple. Des lettres différentes indiquent des
différences significatives a p<0,05.

Selon El Antari et al., (2000), dans les conditions ou les olives sont récoltées alamain et
transformées directement sans procéder au stockage, I’acidité de I'huile ne devrait guere

dépasser 0,5 %, ce qui est le cas de nos huiles extraites des quatre variétés étudi ées.
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[.2 Indice de peroxyde
D’ apres les résultats obtenus (figure 9), nos huiles répondent aux normes du COI (2019)

qui recommande un indice de peroxyde inférieur ou égale a 20 meq d’ O./kg.
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Figure9: Indice de peroxyde de I’ huile d’ olive des différentes variétés

Les résultats sont donnés sous forme de moyenne d'analyses en triple. Des lettres différentes indiquent des
différences significatives a p<0,05.

L’indice de peroxyde est affecté significativement par la variété (p<0.05). Deux groupes
homogenes sont relevés, le premier est représenté par Aellah, Bouchouk Gergour et Takesrit,
le second regroupe Boughenfous et Neb Djmel. Cet indice varie de 5.58 meq O, /Kg pour
I’ échantillon de Bouchouk- Gergour a9 ,57 O,/Kg pour Neb-djmel.

Ces valeurs de I'indice peroxyde montrent que les huiles de toutes les variétés ont été
extraites rapidement aprés la récolte de I'olive. Ces résultats sont inférieurs aux valeurs
trouvées par Boulfane et al. (2015) qui variaient entre 10,96 et 18,7 meqg O./kg d’ huile olive
pour huit variétés de |’ huile d olive de larégion Chaouia-Maroc.

L’indice de peroxyde est influencé par des phénoménes naturelles (par exemple des
températures en dessous de zéro, la sécheresse, etc.), des olives mal récoltées, un mauvais
traitement pendant le broyage, et enfin des conditions de stockage prolongées, exposition de
I'huile alalumiére ou a des sources de chaleur (Amelio, 2003).
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.3 L’extinction spécifique
D’ apres les résultats (figure 10), le coefficient d’ extinction spécifique Kos, de toutes les

variétés analysées présentent des valeurs conformes aux normes établies par le C.O.1 (2019)
(K232 < 2.5nm) pour une huile d’olive extra vierge. Méme cas pour le coefficient d’extinction
spécifiqueK ,7o toutes les variétés présentes des valeurs conformes aux normes établies par le

(COl, 2019) pour les huile d olive extravierge K270 < 0.22nm

En effet, I'extinction spécifique a K »3; et a Ko7 d'une huile peut étre considérée comme une
image de son état d'oxydation. Plus son extinction a K3, est forte, plus elle est peroxydée. De
méme plus I'extinction a K,z est forte, plus elle est riche en produits d'oxydation secondaires
et traduit une faible aptitude ala conservation (Boulfane et al., 2015).
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Figure 10 : Extinction spécifique K7 et Koz del’ huile d' olive de différentes variétés

Les résultats sont donnés sous forme de moyenne d'analyses en triple. Des lettres différentes indiquent des
différences significatives a p<0,05.

II. Lesantioxydantset la stabilité oxydative del’ huile d’ olive
1.1 Composés phénoliques
Les résultats obtenus (figure 11) montrent que les composés phénoligues dépendent de la
variété (p<0,05). Les variétés éudiées renferment une quantité appréciable de composés
phénoliques. L huile d olive vierge de la variété Bouchouk-Guergour est celle qui renferme
moins de phénols totaux (366,72 mg/Kg). Cependant, les HOV des variétés Aellah,

Boughenfous et Takesrit ont les valeurs moyennes en phénols totaux élevées qui sont
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respectivement de 973,26, 857,17et 856,38mg/Kg. Neb-dimel renferme une teneur
intermédiaire (575,74 mg/K Q).

L es teneurs de nos huiles en composés phénoliques sont appréciables comparativement aux
variétés espagnoles dont les teneurs dépendent de la variété. Gomez-Rico et al. (2007) ont
étudié le profil phénolique des olives et des HOV de plusieurs variétés . Arbequina,
Cornicabra, Morisca, Picua et Pico Limon. Les valeurs moyennes de phénols totaux les plus
basses étaient dans les huiles de Pico Limon (198,8 mg kg), suivies par Arbequina (311,7 mg
kg), les valeursles plus élevées étaient dans | es huiles de Cornicabra (1598,3 mg kg) et Picual
(905,7 mg/ kg). L’ huile de Morisca renfermait une teneur de 426,0 mg/ kg).
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Figure 11: Teneur en composés phénoliques totaux de|” huile d’ olive des difféVentes
variétés

Les résultats sont donnés sous forme de moyenne d'analyses en triple. Des lettres différentes indiquent des
différences significatives a p<0,05.

Selon Tous et al., (2014), la variété a une influence maeure, jusgu'a 78%, sur la
concentration en phénols dans I'huile d’ olive extra-vierge. Cependant, il ne faut pas oublier la
composition en phénols dépend de paramétres autres que la variété et les conditions
agroclimatiques, comme la maturité du fruit, les procédés d'extraction, etc. (Talhaoui, 2016).

D’aprés Boskou et al., (2006), les olives saines récoltés, lorsgue la couleur de I’ épiderme

change du vert pale au marron foncé, rapidement transportées au moulin, broyées et pressees
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immédiatement avec un matériel propre a une température inférieure a 30°C conduisent a une

huile d’ olive de haute qualité, riche en composés phénoliques.

1.2 Caroténoides
Les résultats obtenus (figure 12), montrent que la variété Aellah présente une

concentration plus importante en caroténoides, de I’ordre de 13.5 mg/kg par rapport aux
autres variétés Takesrit, Boughenfous et Neb-Djmel, Bouchouk—guergour qui présentent des
concentrations en caroténoides de 10,37 mg/kg, 10,09 mg/kg et 5,15 mg/kg respectivement.
Nos résultats sont proches des variétés Algériennes analysées par (Oudana et al., 2017).
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Figure 12: Caroténoides de |’ huile d’ olive des différentes variétés

Les résultats sont donnés sous forme de moyenne d'analyses en triple. Des lettres différentes indiquent des
différences significatives a p<0,05.

Selon Lazzer et al., (2006), les carotenes sont des substances chimiques naturelles
impliquées dans les mécanismes d’ oxydation de I’ huile, leur présence en quantité suffisante
dans I'huile permet de retarder le phénoméne de la photo oxydation et de préserver les
paramétres de qualité de I'huile au cours du stockage. Par ailleurs, des recherches ont
démontré que les pigments caroténoides sont facilement dégradés en présence de lalumiere et
de températures élevées et au cours de la maturation des olives ou il existe une régression tres

rapide de lateneur en carotenes (L azzer et al., 2006).
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I1.3 Tocophérolstotaux

Les résultats obtenus (figure 13, Annexe 2) montrent que la variété affecte
significativement la teneur en tocophérols (p<0,05). Néanmoins des différences non
significatives sont notées entre Neb-djmel et Takesrit. Les teneurs en tocophérols dans nos
huiles variaient de 332,29 mg/kg (Bouchouk guergour) a 603,47 mg/kg (Aellah). Elles sont
importantes par rapport a ceux qui sont rapporté dans la bibliographie. Cette richesse pourrait
constituer un élément de la qualité des huiles d’ olive algériennes. La teneur des huiles d'olive
vierges varie de 97 a 785 mg/kg (Beltran et al. , 2012 ; Ardan et al., 2013 ; Juki¢ Pika et
al., 2015), de 163 a 510 mg/kg dans les huiles espagnoles (Beltran et al., 2012), 98-370
mg/kg dans les huiles grecques (Boskou, 2006), 97-403 mg/kg dans les huiles de Turquie
(Ardan et al., 2013), 120478 mg/kg dans les huiles de Tunisie (Baccouri et al., 2008) et
138-298 mg/kg dans les huiles portugaises (M atos et al., 2007).
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Figure 13: Teneur en tocophérolstotaux de I’ huile d olive des différentes variétés

Les résultats sont donnés sous forme de moyenne d'analyses en triple. Des lettres différentes indiquent des
différences significatives a p<0,05.

Les tocophérols contribuent a la stabilité oxydative et a la qualité nutritionnelle de I’ huile
(Douzane et Bedlal, 2005). Les teneurs en tocophérols dans I'huile d'olive sont
significativement dépendantes de la variété de I'olive et de sa maturité ainsi que des

conditions et ladurée de la conservation de I’ huile (Gimeno et al., 2002).
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1.4 Lesacidesgras
Le profil des acides gras (% en poids d'esters méthyliques), les sommes des acides gras

saturés (AGS), monoinsaturés (AGMI) et polyinsaturés (AGPI) et les rapports AGMI/AGPI et
AGPI/ AGS sont présentés dans le tableau VI et VII. La variété affecte significativement
(p<0,05) lacomposition en acides gras. Le profil des acides gras des huiles étudiées contenait

principalement de I'acide oléique suivi des acides palmitique et linolé que (annexe 3).

L’acide oléique comme acide gras maeur variait entre 61,047% (Bouchouk-guergour)
et76,27% (Boughenfous). Aellah renfermait une teneur de 74,32 %. Le deuxieme acide gras
était I’acide palmitique (a I'exception de la variété Bouchouk-guergour) avec des valeurs
comprises entre 14,3 (Boughenfous) et 17% (Takesrit). L’ acide linoléique comme acide gras
polyinsaturé variait de 4,51% (Boughenfous) a 16, 98 % (Bouchouk-guergour). L’huile de
cette derniere est plus riche en C18:2 qu’en acide pamitique. L’ acide linolénique C18 :3 est
présent a des teneurs inférieures a 1 %, I’ huile de la variété Bouchouk-guergour renferme la
teneur la plus éevée (0,92%). Les acides gras restants ont été détectés en plus petites

guantites.

Pour faciliter la comparaison des huiles d'olive de différentes variétés, nous avons
regroupé les acides gras selon leur degré dinsaturation, et éudié les rapports entre eux
(tableau V11). La plus grande teneur en acides gras mono-insaturés (AGM|) a été trouvée dans
les huiles des variétés Boughenfous (77,64%) et Adlah (76,33%), tandis que
Bouchoukguergour avait les valeurs les plus basses (62,1%). Concernant les acides gras
polyinsaturés (AGPI), les valeurs les plus élevées ont été enregistrées par Bouchouk-guergour
(17,91%). Les deux variétés Takesrit et Neb-djmel présentaient des valeurs similaires (11,
33%). A partir des valeurs de ces groupes d'acides gras, nous avons calculé les relations entre
eux et nous avons constaté que le rapport AGMI/AGPI permettait a la variété Bouchouk-
guergour d étre caractériste comme ayant des vaeurs faibles, tandis que Ae€lah et
Boughenfous auraient les valeurs les plus élevées, laissant les variétés Takesrit et Neb-Djmel
comme groupe intermédiaire. L’'indice Cox (oxydabilité) qui tient compte des différents
acides gras insaturés (oléique, linoléique et linolénique) a permis de réaliser un meilleur
regroupement des variétés analysees. Les résultats que nous avons obtenus pour les
différentes variétés sont cohérents avec ceux publiés par d'autres chercheurs (Sanchez-Casas,
2003 ; 2015). La variété a une influence majeure, plus de 70%, sur la concentration en acides
grasdel’huiled olive (Touset al., 2014).
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1.5 Lastabilité
L’ évaluation de |a stabilité thermique des corps gras peut répondre a plusieurs objectifstels

que I'évauation de I'efficacité des antioxydants, la résistance d'une matiére grasse a
I’ oxydation et la détermination de la durabilité d’ un corps gras. La stabilité de nos variétés est
présentée dans la figure 14. Des différences significatives (p < 0,05) sont notées entre les

différentes variétés.
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Figure 14: Stabilité oxydative de I’ huile d’ olive des différentes variétés

Les résultats sont donnés sous forme de moyenne d'analyses en triple. Des lettres différentes indiquent des
différences significatives a p<0,05.

Le temps d’'induction maximal est enregistré pour la variété Adllah (40,245h), ce résultat
peut étre expliqué par sa richesse en substances antioxydantes, cette variété présente une
teneur importante en composées phénoliques et en tocophérols (973,26mg/kg et 603,47mg/kg
respectivement). Le faible temps d’induction (12,08h) est noté pour la variété Bouchouk qui
renferme, parmi les variétés, les plus faibles teneurs en composeées phénoliques et en
tocophérols (366,82mg/kg et 332,39mg/kg respectivement). Boughenfous, Takesrit et Neb—
dimel présentaient des temps d’'induction de 35,66 h 24,22 et 20,17 heures respectivement
(Annexes .4; 5; 6; 7; 8)

Nos résultats sont supérieurs a ceux obtenus par Del Carlo et al., (2004) qui ont déterminé
la stabilité oxydative de 22 huiles d’ olive extra-vierges extraites a partir de plusieurs variétés
italiennes et croates, variant de 5 a 24,4 heures en utilisant les mémes conditions d’ analyse

(110 °C, débit d'air 10 L/h). Ils sont aussi supérieurs a ceux de Ceci et Carelli (2007) qui ont
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déterminé I’ indice de stabilité oxydative (OSI) de 37 huiles d'olives différentes cultivées dans
différentes conditions climatiques a travers I'Argentine. Les OS| des cultivars éudiés
variagient de 6,7 a 19,2 h a 110°C.Récemment Banco et al. (2021) ont noté des valeurs plus

faibles pour lavariété la plus répandue en Argentine « Arauco » (10,4 h).

Selon les normes iraniennes, I'indice de stabilité oxydative (OSI) approprié pour I'huile de
cuisson domestique est de 15 h a 110 °C (Anonyme, 2011). Par consequent, nos huiles a
I’exception de celle de Bouchouk-guergour peuvent étre suggérées pour la cuisine

domestique.

I11. Relation entrela stabilité oxydative et lesdifférentesvariables
En considérant tous les échantillons obtenus sans discrimination par variété nous avons

trouveé que la stabilité oxydative était clairement corrélée avec les teneurs en acides oléique (R
= 0,94, p < 0,051), linoléique (R = -0,95, p < 0,05) et linolénique (-0,87, p< 0,05) (tableaux
VIl et Annexe 9).

Les AGMI, AGPI et leur rapport sont aussi significativement corrélés a la stabilité
oxydative. De faibles valeurs d'oxydation (valeur d oxydabilité Cox:) sont une indication
d'une stabilité oxydative plus élevée des huiles. Cet indice qui tient compte des différents
acides gras insaturés a 18 carbones (oléique, linoléique et linolénique) est corréé
négativement avec la stabilité oxydative (-0.95, < 0,05). Des résultats similaires ont éé notés
par Banco et al., (2021). Une relation positive et plus étroite a été trouvée entre la stabilité
oxydative le rapport AGMI /AGPI (r >=0,96) qu'entre la stabilité oxydative et le rapport
AGI/AGS (r°=0,66). Bhatnagar et al. (2009) ont déterminé que la stabilité oxydative est
corrélée négativement aux AGPI. Selon Emmanouilidou et al. (2021), les huiles d’olive
vierges ont montré une corrélation plus élevée de la stabilité oxydative avec le rapport C18
:1/C18 :2 (r = 0,80, p < 0,0001) qu'avec le contenu phénolique total (r = 0,436, p < 0,05).

En rapportant |a stabilité oxydative aux teneurs des différents antioxydants et leur somme,
on remarque gu’ avec les composés phénoliques totaux, on obtient des coefficients de Pearson
devés (R=0,91, p<0,05), |égérement supérieur aux coefficients de Pearson obtenus avec les
teneurs en caroténoides (R = 0,87, p < 0,05), alors qu’ on enregistre une corrélation plus faible
avec les tocophérols totaux (0,57, p < 0,05). Aparicio et al. (1999) ont utilise le Rancimat

pour déterminer la stabilité de I'huile et ont trouvé une relation étroite entre la stabilité de
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I'huile d'olive vierge, les teneurs phénoliques et tocophéroliques et le rapport acide

oléque/acide linoléique.

Les composés phénoliques sont connus pour leurs actions antioxydantes. Ils agissent
comme des briseurs de chaine d'oxydation, réagissant avec les radicaux libres pour former des
radicaux inactifs, et interrompant ainsi la chaine de propagation. En fait, ces composés sont
capables de donner un éectron ou un atome d'hydrogene au radical libre pour sa stabilisation,
le transformant en un radical phénoxyle par la relocalisation d'un éectron non apparié. Les
phénols peuvent aussi jouer le role de « scavengers ». |ls peuvent capturer les radicaux libres,
en se combinant avec les radicaux peroxyle et alcoxyle, et peuvent chélater les métaux traces.

Bendini et al. (2007) ont passé en revue plusieurs études qui ont montré que I'oleuropéine
et ses dérivés sont de meilleurs antioxydants que la vitamine E, I'hydroxytoluénebutylé

(BHT) et d'autres antioxydants synthétiques.

La présence de phénols hydrophiles dans les huiles d'olive et leur activité antioxydante
prononcée peuvent sexpliquer par le « paradoxe polaire ». Cela indique que les antioxydants
polaires sont plus efficaces dans les lipides non polaires, mais que les antioxydants apolaires
sont plus efficaces dans les émulsions lipidiques polaires. Frankel (1996) avait décrit les
antioxydants hydrophiles, tels que les phénols polaires, dans une matrice huileuse comme
étant orientés vers I'interface air-huile, devenant plus protecteur contre I'oxydation que les

antioxydants lipophiles, tels que les tocophérols, qui restent dans la matrice.

Bien que l'a-tocophérol soit considéré comme l'antioxydant lipophile le plus pertinent des
huiles, plusieurs chercheurs ont rapporté une activité antioxydante plus faible que le simple
phénol hydroxytyrosol (Baldioli et al., 1996 ; Mancebo-Campos et al., 2014). Cela peut
sexpliguer par le «paradoxe polaire antioxydant», qui stipule que les antioxydants
hydrophiles sont souvent moins efficaces dans les émulsions huile dans eau que les
antioxydants lipophiles, alors que les antioxydants lipophiles sont moins efficaces dans les

huiles en vrac que les antioxydants hydrophiles (Frankel et al., 1994 ).

De nombreuses éudes ont tenté de définir la contribution de chague constituant a la
stabilité oxydative mais ont findement déduit que la stabilité est modulée par le
comportement spécifique du cultivar soutenu par la contribution de composés mineurs
(Aparicio et al., 1999; Krichene et al., 2010 ; Montafio et al., 2016). Les différences inter-
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cultivars dans la stabilité oxydative sont formulées par les divers profils d'acides gras et les

constituants antioxydants des HOV (Aparicio et al., 1999 ; Montafio et al., 2016).

Tableau VIII : Corrélation entre la stabilité oxydative et les différents caractéres physico-

chimiques

Corrélations significatives marquées a p <,05000
N=10 (Suppression desobserv. a VM)
Stabilité
VAR1 -0,33
Acidité -0,95*
Indice de Peroxyde 0,18
uv270 -0,25
Uv232 -0,51
Compose phénaliques (CPT) 0,91*
Caroténoides (Car) 0,88*
Tocophérols (TOC) 0,57
CAR+TOC 0,58
CAR + CPT 0,91*
TOC + CPT 0,87*
TOC+CAR+CPT 0,87*
C16:0 -0,83
Cl16:1 0,54
C17:0 0,35
C18:0 -0,40
C18:19 0,92*
C18:7 0,45
C18:1(Total) 0,94*
C18:2 -0,95%
C20:0 -0,16
C18:3 -0,87%
C20:1 -0,17
C22:0 0,23
C24:0 0,22
AGS -0,83*
AGMI 0,95*
AGPI -0,95%
COX -0,95%
AGMI/AGPI 0,94*
AGPI/AGS -0,96*

L esvaleursen rouge sont significatives a p<0,05.

CPT : Composés phénaoliques; ; Car :Caroténoides TOC :Tocophérols

AGS: acidesgrassaturés; AGMI : acide gras monoinsaturéss; AGPI : acidesgras

polyinsaturés; Cox : Oxydabilité.
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Conclusion

Le présent travail avait pour objectif I'étude des indices de qualité, la composition en
acides gras (FA) et antioxydants (composés phénoliques totaux, tocophérols, caroténoides et
la stabilité oxydative (OS) de I'huile d’olive de cing variétés d'olives (Aellah, Bouhouk-
guergour, Boughenfous, Neb-djmel et Takesrit) cultivées au niveau de la ferme pilote de
L'ITAFV de Takerietz (Bejaia). Les olives éant récoltées a la ferme pilote de I'l TAFV de
Takerietz). Sur la base des indices de qualité éudiés (acidité, Indice de peroxyde, Kz, €t
K270), les huiles d olive des différentes variétés appartiennent a la catégorie extra-vierge.
Boughenfous et Aellah possedent des teneurs élevées en acide oléique (> 74,0%), tandis que
I"huile de Bouchouk—Guergour renferme une teneur élevée en acide linoléque (> 16,98%).
En ce qui concerne la teneur en phénols, des valeurs appréciables ont été trouvées dans les
variétés Aellah, Boughenfous, Takesrit et Neb-Djmel. Bouchouk-Guergour est lamoinsriche
parmi les variétés éudiées. Nos huiles renferment des quantités importantes en tocophérols,

ce qui peut étre un atout pour leur qualite.

Il a été constaté que la stabilité oxydative dépendait fortement de la variété. La stabilité
oxydative est appréciable presque pour I’ ensemble des variétés. Elle était plus élevée dansles
huiles de Adllah (40,24 h) et Boughenfous (35,66 heures), et plus faible dans Bouchouk-
guergour (12,08 h). Les huiles de Takesrit et Neb-djmel présentent des valeurs intermédiaires.
En mettant en relation les phénols, les tocophérols, les caroténoides et les AG avec la stabilité
oxydative, il a é&é observé que, la composition en acides gras notamment les acides ol éque et
linoléique, les composés phénoliques, et les caroténoides constituent les ééments les plus
influents. Les résultats montrent que la résistance de I’huile d'olive vierge a I'oxydation
dépend non seulement du profil acides gras ou phénolique, mais aussi de l'interaction de ces

COMPOSES.

Globalement les résultats de cette é&ude montrent que |’ huile d’olive de nos variétés
présente des stabilités oxydatives trés intéressantes, ce qui reflete leur richesse en acide
oléique et différents antioxydants. Les teneurs élevées en composés phénoliques, en acides
gras mono-insaturés, en particulier en acide olé¢ique, et en a-tocophérol de 1'huile d'olive
vierge protegent I'huile de I'oxydation et lui conférent toutes les vertus nutritionnelles et
thérapeutiques. Ces résultats contribueront certainement a la valorisation de nos huiles extra-
vierges sur le marché. |l serait souhaitable d’étaler le travail a I’ensemble des variétés du

verger oléicole al gérien.
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Annexe 1 : Courbe d éalonnage pour le dosage des pholyphénols de la pulpe d' olives.

Annexe 2 : Chromatogramme des tocophérols de I’ huile




Annexe 3 : Chrommatogramme des acides gras de I’ huile d’ olive

Annexe 4 : Temps d’'induction (h) de lavariété Aellah




Annexe 5 : Temps d’'induction (h) de I’ huile de Bouchouk —guergour

Annexe 6 : Temps d’induction (h) de I’ huile de Boughenfous




Annexe 7 : Temps d’induction (h) de I’ huile de Neb-djmel

Annexe 8 : Temps d’induction (h) del’ huile de Takesrit




Annexe9: Matrice de corréation entrelesdifférentes variables

Acid : acidité; IP: indice de peroxyde ; CPT : Composés phénoliquestotaux), Car : Caroténoides; TOC : Tocophérolstotaux ;AGS:acidesgrassaturés;
AGMI :Acides gras monoinsatur és ;AGPI :Acides gras polyinsaturés; Cox : valeur d’oxydabilité




Tableau VI : Composition en acides grastotaux (en %) del’huile d’olive issue de différentes variétés

Total

C16:.0 | Ci16:1 C17.0 C18:.0 | C18:1n9c | C18:1n7 Ci18:1 Ci18:2n6¢c | C20:0 | C18:3n3 | C20:1n9 | C22:0 C24.0

Adlah 15,23+ | 1,74+ 0,12+ 1,88+ 70,62+ 3,71t 74,32+ 5,25+ 0,38+ 0,64+ 0,26+ 0,12+ 0,07+
0,05 | 0,008 0,004 0,008 0,02 0,0011« 0,02( 0,006 0,005 0,03 0,011'e® | 0,0006< | 000Qfa®

Bouchouk - 16,95+ | 0,75+ 0,13+ 2,27+ 58,66+ 2,38+ 61,04+ 16,98+ 0,42+ 0,92+ 0,31+ 0,14+ 0,08+
Gergour 0,084 | 0,005« 0,004'@) 0,004'@) 0,12 0,0018' 0,12 0,03 0,004 0,08 0,002» | 0,0003 | 0,001®
Boughenfous 14,32+ | 1,09+ 0,17+ 2,02+ 73,77+ 2,49+ 76,27+ 451+ 0,41+ 0,68+ 0,29+ 0,16+ 0,09+
0,03« 0,01® 0,0004© | 0,009 0,02 0,06 0,04 0,05\ 0,012 0,03@ | 0,019 | 0,011« 0,009

Neb- Djmel 16,55+ | 1,32+ 0,03+ 1,78+ 64,89+ 3,37+ 68,26+ 10,60+ 0,35+ 0,72+ 0,25+ 0,09+ 0,04+
0,08« | 0001« | 0,0005« | 0,007 0,02 0,03@ 0,06\ 0,03 0,016 | 0,002l | (,02%® 0.000' 0,010

Takesit 17+ 1,77+ 0,05+ 2,36+ 63,92+ 3,01+ 66,93+ 10,26+ 0,44+ 0,80+ 0,23+ 0,10+ 0,06+
0,01(@ 0,01 0,007 0,001 0,03 0,007t 0,02v) 0,02 0,05 0,005® | 0,013 002(ab) 0,010fa®

Les moyennes suivies de | ettres différentes dans chague colonne sont significativement différentes a P=0,05 (a<b<c<d<e)

Tableau VII: Catégories et rapportsentreles acidesgrasdel’huiled’oliveissue de différentesvariétés

AGS AGMI AGPI Cox AGMI/AGPI | AGPI/AGS
Aellah 17,79+0,05" 76,33+0,018¢ | 5,88+0,026" 1,42+0,007" 12,98+0,06 @ | 0,33+0,002)
Bouchouk Gergour | 20+0,08¢ 62,1+0,13' 17,91+0,05) 1,96+0,83 3,47+0,02 @ 0,90+0,008'
Boughenfous 17,17+0,06'< 77,64+0,07¢ 5,19+0,012') 1,37+0,003' 14,960,059 | 0,30+0,0003'!
Neb- Djmel 18,85+0,05"! 69,83+0,08" 11,33+0,028'¢ 1,93+0,003@ 6,16+0,02) 0,60+00007¢
Takesrit 20,01+0,03) 68,93+0,05®) 11,33+0,029') 1,90+0,001) 6,23+0,01) 0,55+0,0001

L es moyennes suivies de lettres différentes dans chaque colonne sont significativement différentes a P=0,05 (a<b<c<d<e)
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Résumé

L'objectif de ce travail était de caractériser la composition chimique des huiles d'olive (Olea europaea) produites
au niveau de la ferme pilote de L’ITAFV de Takerietz et de la corréler avec la stabilité oxydative. Les huiles
d'olive des cultivars Aellah, Bouchouk-guergour, Boughenfous, Neb-Djmel et Takesrit ont utilisées . L'acidité,
I'indice de peroxyde, l'absorption spécifique en ultra-violets, la teneur en tocophérols totaux, composés
phénoliques, caroténoides, le profil des acides gras et la stabilité oxydative ont été déterminés. Les huiles des
différentes variétés ont été classées comme huiles extra vierges. La variété affecte significativement les
différents caracteres étudiés. Des différences de stabilité oxydative ont été vérifiées entre les échantillons et une
plus grande stabilité a été observée pour I'huile d'olive des cultivar Aellah (40,24 h) et Boughenfous (35,66 h).
Les composés phénoliques, les caroténoides, et les profils en acides gras notamment les acides oléique et
linoléique ont contribué positivement & la stabilité oxydative de I’huile.

Mots clés : huiles d'olive, stabilité oxydative, variétés, acides gras, tocophérols totaux, composés phénoliques.

Abstract

The objective of this work was to characterize the chemical composition of olive oils (Olea europaea) produced
at the ITAFV pilot farm in Takerietz and to correlate it with oxidative stability. Olive oils from the Aellah,
Bouchouk-guergour, Boughenfous, Neb-Djmel and Takesrit cultivars were used. Acidity, peroxide value,
specific ultraviolet absorption, content of total tocopherols, phenolic compounds, carotenoids, fatty acid profile
and oxidative stability were determined. Oils of different varieties have been classified as extra virgin oils. The
variety significantly affects the different characters studied. Differences in oxidative stability were verified
between samples and greater stability was observed for olive oil from cultivars Aellah (40.24 h) and
Boughenfous (35.66 h). Phenolic compounds, carotenoids, and fatty acid profiles including oleic and linoleic
acids contributed positively to the oxidative stability of the oil.

Key words: olive oils, oxidative stability, varieties, fatty acids, total tocopherols, phenolic compounds.
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