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Introduction

I ntroduction

L olivier occupe la vingt quatrieme places des trente cing especes les plus cultivées dans
le monde. La quasi-totalité de la production d’huile d’olive est concentrée dans le bassin
meéditerranéen qui représente 99% des plantations et fournit 98% de la production mondiale.
(Catherine et al. 2006). L’Algérie fait partie des pays méditerranéens dont le climat est des
plus propices a la culture de I’olivier. L’olivier est un arbre cultivé depuis la plus haute

antiquité pour la production d’huile d’olive (Coutin, 2003).

L’huile d’olive représente une source typique de lipide du régime méditerranéen. Elle
est I’une des huiles végeétales les plus anciennes et la seule qui peut étre consommée sous sa
forme brute sans traitement préalable (Boskou, 1996). ses bienfaits sont liés asa composition
en acides gras, ou l’acide oléique est le composant principal et/ou a la présence des
biomolécules mineurs, telles que les vitamines et les antioxydants naturels (De Faveri et al.
2008).

La qualité de I’huile et sa composition dépend des modifications qui surviennent a ses
différentes substances depuis son apparition dans le fruit jusqu’a sa consommation. De
nombreux facteurs interviennent : la variéte, la région de provenance de I’olive, la récolte et
les modalités de récolte, le stockage des olives...etc. La maturation des olives qui
s’accompagne par de nombreux processus de transformation et de synthéses de substances
diverses est I’un des facteurs important affectant dans une large mesure la qualité et la

composition chimique de I’huile.

L’objectif de notre étude est de définir dans quelle mesure la maturation est susceptible
de conditionner la qualité de I’huile d’olive. Cette présente étude est subdivisée en deux

parties:

% Une synthése bibliographique est présentée par la composition de I’olive et I’huile
d’olive, ainsi que I’évolution de la caractéristique et la composition de I’huile au
cours de lamaturation des fruits.

« La deuxieme partie est consacrée a la détermination des indices de qualité de I’huile
d’olive, de la composition en acide gras, de la teneur en pigments (caroténoides, dela
teneur en composés phénoliques et ortho-diphénol) ainsi que la stabilité oxydative des

échantillons d’huile de lavariété (chemlal) a quatre stades de maturation.
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Chapitrel : L’olive et I’huile d’olive
1. L’olive

Le fruit de I’olivier est une drupe charnue de forme ovoide .Sa couleur varie du vert
[éger au noir en passant par le rose violacée selon le degré de maturation du fruit .Son poids
varie de 2 a12 g et peut atteindre les 20g suivant lavariété (Fedeli, 1997).

1.1. Structure de I’olive
L’olive est composée de trois parties: la cuticule (épicarpe), la pulpe (mésocarpe) et le

noyau (endocarpe). La pulpe (mésocarpe) contient la majeure partie de I’huile d’olive (Ajana
et al., 1999). La figure ci-dessous représente la structure de I’olive et répartition de ses

composes physiques.

épicarpe
ou peau

noyau

germe

meésocarpe

ou pulpe endocarpe

Figure1: Le fruit de I’olivier (Amourettim et Comet, 2000).

1.2. Composition chimique de I’olive

Les principaux constituants de I’olive sont I’eau, les polysaccharides et les
triglycérides en plus d’autres constituants présents en petites quantités qui conférent a I’huile
d’une part, une partie de ses qualités gustatives et nutritionnelles et d’autres parts sa stabilité
oxydative. (Zarrouk et al., 1996 ; Zamoraet al., 2001 ; Gomez-Rico et al., 2008)
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Lolive et Chuile d olive

Tablea | : Composition chimique des différentes fractions de I’olive en pourcentages

(Ryan et al., 1998).

Fractions
m Mésocarpe % Endocarpe % Epicarpe %
Eau 50-60 9,3 30
Triglycérides (huile) 15-30 0,7 27,3
Glucides (sucre) 2-5 34 10,3
Cellulose 375 41 26,6
Sels minéraux 3-6 38 19
Composés 1-2 41 15
phénoliques
Matiére azotee 2-2,5 0,1 0,5-1
Autres COMpOoses
(acides organiques, / 34 2,4
tanins, pigments...)

1.3. Technologie d’élaboration de I’huile d’olive
1.3.1. Cueillette des olives

Les olives destinées a I'huilerie sont cueillies a pleine maturité, assurant un meilleur
rendement en huile. Toutefois, elles doivent étre cuelllies avant que la coloration violette
n'atteigne le noyau, afin d'éviter une acidité de I'huile trop élevée (Argenson, 1999).
La récolte peut seffectuer manuellement ou mécaniquement. La cueillette a la main est
I'opération qui convient le mieux pour obtenir la meilleure qualité de I'huile vierge car les
olives sont cueillies sélectivement selon leur degré de maturité (Veillet, 2010).

1.3.2. Effeuillage
Quel gue soit le mode de cueillette, les olives sont ensuite triées et débarrassées

grossierement des feuilles, brindilles, Cailleux et de la terre (Argenson, 1999). L’entrainement
des feuilles dans les étapes ultérieures communique a I'huile une forte saveur astringente et
une teneur plus éevée en chlorophylle ce qui la rendrait plus sensible a I'oxydation
(Kiritsakis, 1998). L'effeuillage des olives peut étre effectué manuellement ou a I'aide d'un
systeme rectangulaire en fils de fer ou encore par des machines effeuilleuses-laveuses en

méme temps (Di Giovacchino, 1991).
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1.3. 3. Lavage
Il sagit d'une opération fondamentale pour éviter les problemes suivants :

- Une interférence des terres avec la couleur et les autres propriétés organol eptiques de I'huile
(go(t terreux).
- Une baisse du rendement d’extraction, sachant que I’argile accompagnant les olives absorbe
pres du quart (25%) de leur poids en huile.
A défaut de disposer de laveuse appropriée pour le lavage des olives, ce dernier peut étre
effectué de maniere statique sur une aire cimentée (Kiritsakis, 1998).
1.3.4. Broyage

Le broyage est une opération importante lors de I'extraction de I'huile d'olive vierge, il
permet de dilacérer les cellules et libérer la plus grande quantité de I'huile existante dans
I'olive (Di Giovacchino, 1999). Beaucoup de concasseurs sont disponibles :
- Broyeur a meule en pierre : le broyeur en pierre est un systeme discontinu habituellement
ouvert al'air, il tourne a une vitesse de rotation tres lente (15 r.p.m). Par conséquent, donnera
une huile d'olive plus oxydée (Bianchi, 1999).
- Broyeur métalique : il est utilisé dans le systéme continu, il tourne & une vitesse de rotation
élevée (2800 r.p.m). On distingue des broyeurs métalliques a marteaux, a dents ou a disques,
ou a rouleaux. Ce systeme est fiable pour I’extraction de I'huile d'olive. Il permet une
meilleure extraction des composés amers et des substances astringentes (Di Giovacchino,
1994; Amirantes et al.,2002).

1.3.5. Malaxage
Le malaxage est congu pour favoriser la réunion des gouttelettes d'huile en des gouttes

plus grosses en les rendant facilement séparables a un stade ultérieur. 1l est réalisé dans des
malaxeurs a vis ou a pale pendant une durée de 15 a 40 min, a environ de 28°C. La péte
malaxée est additionnée d'eau tiéde. Si latempérature de la pate dépasse 28°C pour une durée
maximale de 45 minutes, il en résulte la dégradation des composés phénoliques, en effet,

I’huile serafaiblement fruitée (DI Giovacchino et al., 1994).

1.3.6. Séparation dela phase huileuse
Une fois la pate d’olive homogeénéisée et la coalescence effectuée, I’étape suivante

consiste en la séparation de la phase solide et de la phase liquide. Deux systemes de
séparation des phases sont utilisés. un systéme de presse et un systéme de centrifugation
horizontale (Argenson, 1999).
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1.3.6.1. Procédé discontinu ou systeme a presse
L’extraction de I’huile est effectuée par des presses hydrauliques ou la pate est placée

dans des doubles disques appelés « scourtins » puis pressée. La séparation des deux phases se
fait par une simple décantation. Les sous-produlits de cette opération sont le grignon brut et le
modt (Bianchi, 1999).

1.3.6.2. Procédé continu ou systeme a centrifugation
Ce procéde est différent du systeme précédant, I’extraction de I’huile d’olive se fait a

travers des phases successives contrairement au procédé discontinu. Les phases liquides et
solides sont séparées par centrifugation donnant le grignon et le mo(t. Le modt subit a son
tour une centrifugation pour separer I’huile des effluents d’huileries d’olive (Argenson, 1999).
On distingue deux types de procédeé continu :

» Procédé continu a deux phases

L’extraction se réalise en une seule étape a I’aide d’un décanteur horizontal a force
centrifuge. Le décanteur sépare I’huile et mélange le grignon et les eaux de végétation en une
unique phase de consistance péateuse appelée grignon humide ou grignon a deux phases
(Piacquadiaet al., 1998).

» Procédé continu atroisphases:

L’extraction se réalise en deux temps, €lle consiste en une séparation des phases solide/
liquide (grignon/huile et margine) qui est réaliseée par centrifugation a axe horizontal, puis une
separation des phases liquide/liquide (huile/margine) par centrifugation a axe vertical. Les
produits résultant de ce processus sont I'huile (93% d'huile, 6% d’eau et 1% de solide),
margine (89% d'eau, 10% de solide et 1% d'huile) et grignon (53% d'eau, 3% d’huile et 44%
de solide). Ce systéme a besoin d'avoir une couche d'eau libre pour faciliter I’extraction de
I'huile. L'huile ainsi obtenue contiendra moins d'antioxydants (Papadoupoulos et Boskou,
1991).

2. L huile d’olive

Le conseil Olécole international (COI, 2003) définit I’huile d’olive comme étant une
huile provenant uniquement du fruit de I’olivier (Olea europaea. L) a I’exclusion des huiles
obtenues par solvants ou par des procédés de ré-estérification et de tout mélange avec les
huiles d’autre nature.

2.1. Categories d’huile d’olive

Parmi les huiles d’olive on distingue différentes catégories qui sont rappelées dans le
tableau suivant :
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Tableau |11 : Les différentes catégories de huile d’olive et leurs critéres de qualité (COl,
2003)

Huile Huile Huile Huile d’olive | Huile d’olive | Huile
d’olive d’olive fine vierge d’olive
Par ameétr vierge vierge courante vierge
extra lampante
Caractéristiques
organoleptique

-fruité Me>0 Me>0 Me>0 Me=0
-Défaut Me=0 0<Me<2,5 0<Me<2,5 25<Me<6,0 | Me>6,0
Acidité libre (%
d’acide oleique) <0,8 <2 <2.0 <33 >33
Indice de
peroxyde (meq Non
0,/K Q) <20 <20 <20 <20 limité
Extinction
spécifique(UV)

-K 232 <2,5 <2,5 <0.25 /
-K 70 <0,22 <0,22 <2.6 <0,3 /

2.2. La composition chimique de I’huile d’olive

L’huile d’olive est composée d’une fraction saponifiable constituée de triglycérides et
les acides gras libres et d’une fraction insaponifiable (composants mineurs), Cette derniére
représente 1% de I’huile. (Mariani et Fedeli,1993 ; Berra,1998)

2.2.1. Lafraction saponifiable

2.2.1.1. Acidesgras
L’huile d’olive a un profil en acide gras caractéristique, dominé par I’acide oléique
C18:1, I’acide linoléique C18 :2 et I’acide stéarique C18 :0 (Ryan et al., 1998 ; Ait Yacine et

al.,2002).

Le tableau Il

variabilité dans la composition de I’huile.

illustre a la fois la grande variété d’acides gras présents et la grande
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Tableau I11: Composition en acides gras par chromatographie en phase gazeuse (COlI,
2011)
Acidesgras Longueur delachaineet Teneur en %
nombre d’instauration

Acide myristique Cl4:0 <0.05
Acide pamitique C16:0 7.5-20
Acide palmitoléique c1le61l 0.3-35
Acide heptadécanoique C17:0 <0.3
Acide heptadécénoique Cc1ir1 <0.3
Acide stéarique C 18,0 0.5-5
Acide oléique cis1 55-83
Acidelinoléique c18:2 3521
Acidelinolénique c 183 <1
Acide arachidique C 20:.0 <0.6
Acide gadoléique Cc20:1 <0.4
Acide béhénique C22.0 <0.2
Acide lignocérique C24.0 <0.2

2.2.1.2. Triglycérides

Ce sont des esters d’acides gras et du glycérol. Les glycérides constituent le principal
composant de I’huile d’olive, environ 98% (Ollivier et al.,2004). Le triglycéride magjoritaire
de I’huile d’olive est la trioléine (OOO) (Ruiz et al., 1998).

2.2.2. Lafraction insaponifiable

22.2.1. Stérols

L’analyse de ces composés est un élément important pour I’estimation du degré de
pureté de I’huile (Gutierrez et Izquierdo, 1994). La composante stérolique présente un
intérét accru aux fins de la caractérisation variétale des huiles (Inglese, 1998).

Les stérols représentent les constituants majeurs de la fraction insaponifiable de I’huile
d’olive. lls sont présents sous forme libre ou estérifiée avec les acides gras (Philips et
al.,2002). Les principaux stérols de I’huile d’olive sont le - sitostérol (70 a 90% du total), le
delta-5-avénastérol (5 a 20%), le campéstérol (1 a 5%) et le stigmastérol (0.5 a 2%) (Ryan et
al., 1998).

2.2.2.2. Tocophérols

Les tocophérols sont des composés importants de I’huile d’olive, ils contribuent a la
stabilité oxydative et ala qualité nutritionnelle de I’huile (Douzan et Bellal, 2005). Parmi les
tocophérols présents dans I’huile d’olive on dénombre quatre formes (a, {3, y et d) dont I’0-
tocophérol est le plus dominant (Assman et Wahrburg, 2000) avec un pourcentage prés de
88% des tocophérols totaux (Kiritsakis, 1998). La concentration en tocophérols dans I’huile
d’olive varie entre 5 et 300 ppm (Douzan et Bellal, 2005).
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2.2.2.3. Composants aromatiques
On estime que plus de 70 composés participent a I’amélioration du parfum et au goGt
de I’huile d’olive (Assman et wahrburg, 2000).

Ces composés se développent apres extraction de I’huile a partir des fruits d’olives
(Kalua et al., 2007 ; Kiritsakis ,1998). Parmi ceux ci figurent des produits de dégradation
d’acides gras insaturés comme les aldéhydes, les hydrocarbures aliphatiques et aromatiques,
les acools, les cétones, les éthers, les esters, ains que des furanes et des dérivés
thioterpeniques qui contribuent a I’odeur et a la saveur de I’huile (Asmman et Warburg,2000).

2.2.2.4. Pigments
La chlorophylle et la phéophytine ainsi que les caroténoides sont les pigments
responsables de la couleur de I’huile d’olive (Kiritsakis, 1998).

Les chlorophylles jouent un réle important dans I’activité oxydative qui est due a leur
nature antioxydante a I’obscurité et leur activité Prooxydante en présence de la lumiére
(Guirdaet al., 2005).

La phéophytine a est le constituant majeur de I’huile d’olive (36-49%) des pigments
totaux suivie par -caroténe (16-30%), phéophytine b, lutéine (5-8%) et neoxantine (3-4 %)
(Guirdaet al., 2005).

Le B-carotene et la lutéine sont les caroténoides les plus importants dans I’huile d’olive

araisonde 1,0 a2,7 ppm et 0,9 a 2,3 ppm, respectivement (Psomiadou et Tsimidou, 2002).
Les chlorophylles et les caroténoides sont des composés considérés également
importants pour la conservation de la qualité des huiles comestibles, vu qu’ils sont impliques

dans les mécanismes de |'auto-oxydation et de la photo-oxydation (Ouedlati et al., 2009).

2.2.2.5. Composés phénoliques

L’huile d’olive est une source d’au moins 30 composés phénoliques (Tuck et Hayball,
2002). La classe des phénols regroupe tout une gamme de substances diverses dont des
composés phénoliques simples (4.2 mg/100g dans I’huile d’olive vierge) comme I’acide
caféique, le tyrosol et I’hydroxytyrosol.

Par ailleurs, I’huile d’olive contient des secoiridoides (2.8mg/100g dans I’huile vierge
extra) comme I’oleuropéine et le ligstroside, ou des molécules plus complexes comme les
lignanes (4.15mg/100g dans I’huile vierge extra) et des flavonoides comme I’apigénine ou la
lutéoline (Assman et wahrburg 2000 ; Owen et al ,2000).

2.3 Lesbienfaitsdel'huiled'olive
L’huile d’olive est caractérisée d’une part par sa composition en acides gras, d’autre
part par la présence des composés mineurs notamment par des teneurs non négligeables
d’antioxydants. La consommation de I’acide oléique a en effet un indiscutable intérét dans la
médecine préventive. Les substances mineures de I’huile d’olive sont suffisantes pour lui
conférer des propriétés particulierement importantes, notamment dans son usage
thérapeutique (Jacotot, 1997) .
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L’huile d’olive diminue les niveaux de cholestérol total.

L’huile d’olive a un effet protecteur contre la lésion des cellules par les radicaux libres
et contre laformation de cancer.

Elle diminue latension artérielle.

Elle permet de prévenir ou de retarder I’apparition du diabete sucré.

Elle permet de renforcer le systéme immunitaire.

Elle réduit le risque de reflux d’acidité de I’estomac vers |’cesophage et inhibe
partiellement la motilité gastrique.

Elle permet un meilleur développement post-natal .

Elleraentit le viellissement (C.O.I, 2004)
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Chapitre |1 : Effet dela maturation desolives sur les caractéristiques de
I’huile d’olive.

L’étude du processus de maturation des olives est fondamentale pour I’obtention d’une
huile d’olive de qualité (Pinatel, 1999). De nombreux processus de transformation chimique
et de synthese de substances organiques ont lieu au cours de la maturation, en particulier la
synthese des triglycérides qui s’accumulent dans les vacuoles et qui constituent presque en
totalité, I’huile d’olive (Sanchez Casas et al., 1999 ; Matos et al., 2007b) .

1. Processus de maturation

1.1. Evolution du poids desfruits

Le poids d’olives peut étre considéré comme une caractéristique variétale (Abaza et al.,
2002 ; El Antari et al., 2003). L’évolution de ce paramétre chez toutes les variétés montre
d’abord une augmentation du poids au cours du développement ensuite une diminution durant
lamaturation (El Antari et al., 2003a).

1.2. Evolution delateneur en matiere grasse dans I’olive (lipogenése)

La quantité de lipides totaux ainsi que celle de leurs acides gras congtitutifs, évoluent de
maniere identique. La courbe représentant leur évolution est plus ou moins linéaire permettant
de distinguer trois phases (figure 2)

mg/frt -
200
: I
100 1 u
00 05 10 15 20 25 30 SAF

Figure 2: Evolution de la teneur en matiére grasse totale au cours de la formation et de la
maturation de I’olive (SAF : semaine aprés floraison) (Zarouk et al., 1996).
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» Une phase d’accumulation lente d’huile caractérisant les néoformés. Le taux de matiere
grasse n’y excede pas 4% en poids de la matiére fraiche ;

» Une phase d’accumulation rapide s’étalent sur dix semaines environ a I’issue des quellesle
taux de matiere grasse atteint 27% de la matiére fraiche;

» Une phase de ralentissement des syntheses lipidiques caractérisée par un taux quasi-stable
de matiére grasse. Cette phase favorable a une bonne récolte qualitative et quantitative et
précede le phénomene de surmaturation (Zarouk et al.,1996).

Il est a noté que si la cueillette des olives est effectuée au-dela de la période de maturité
optimale correspondant a la phase stationnaire, on enregistre une double baisse quantitative
pouvant atteindre 20% de la teneur optimale et qualitative pouvant se concrétiser par une
modification de la composition en acide gras de I’huile suite a une lipolyse endogéne et /ou
exogene (Zarouk et al., 1996).

1.3. Evolution de la composition de I’huile durant la maturation
La composition chimique des huiles est fonction du degré de maturité des drupes et

varie au cours du processus de maturation (Criado et al., 2007).

1.3.1. Acidegras

Deux faits sont aretenir concernant I’évolution des acides gras :

» Une accumulation de la teneur de tous les acides gras contenus dans I’huile issue des olives
récoltées au cours de leur deuxieme phase d’accumulation (Baccouri et al., 2008a) ;

» Une accumulation préférentielle d’acide oléique pouvant atteindre (70%) de la teneur
totale en acide gras, qui détermine le rythme finale d’accumulation de la matiére grasse
(Conde et al., 2008).

En effet, au début de la maturation des olives, I’huile présente des teneurs faibles en
acides oléiques. Selon Tamendjari et al., (2004b) qui ont travaillé sur la variété Chemlal, ces
teneurs augmentent au fur et a mesure de la maturité des olives. Les acides palmitiques,
palmitoléique et linoléque diminuent (Caselli et al., 1993; Gimeno et al., 2002). aors queles
acides arachidique et gadoléique restent constants durant tout le processus de maturation (Ait
Yacine et al., 2002).

1.3.2. Triglycérides
Au début de la lipogénéese, les phénomene de formation des triglycérides font apparaitre

un glissement en faveur des chaines a 18 atomes de carbone et a insaturations différentes:

11
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remplacement préférentiel de I’acide palmitique par I’acide linoléique (OPP et OOP vers OLL
et OOL) (Casdlli et al., 1993; Baccouri et al., 2008a).

Les diglycérides 1,2 qui sont considérés comme éant les intermédiaires de la
biosynthése, diminuent dans I’huile avec I’avancement du processus de maturation des olives,
alors que les diglycérides 1, 3 qui constituent les produits de I’hydrolyse des triglycérides,

présentent une tendance ala hausse (Koutsaftakis et al., 2000).

1.3.3. Stérols

Le taux de cette famille de composants dans I’huile n’est pas stable, mais ils diminuent
avec le temps (Inglese, 1994; Cunha et al., 2006). Le [3-sitostérol et le campestérol diminuent
au fur et a mesure de I’avancement du processus de maturation (Caselli et al., 1993; El Antari
et al., 2000). Cette chute est composée par une augmentation du delta -5-avénastérol que
d’autres auteurs ont signalé comme éant un indice de I’aboutissement du cycle de maturation
(Bruni et al., 1994).

1.3.4. Pigments

L’huile d’olive est riche en pigments chlorophylliens et caroténoides qui tendent a se

dégrader au cours de la maturation de I’olive (Gandul-Rojas et Minguez-Mosquera, 1996).
La chute est tellement importante que leur concentrations tendent vers 0 mg/kg dans I’huile
issue des olives noires (Cichelli et Pertesana, 2004; Beltran et al., 2005). Les teneurs en
chlorophylles de I’huile vierge extra varient de 16 a 27 mg/kg dans I’huile issue des olives
vertes, de 6 a 10 mg/kg dans I’huile tournantes et de 0,5 a 3 mg/kg dans I’huile issue des
olives noires (Minguez-Mosquera et al., 1990; Matos et al., 2007b).

En effet, d’autres substances se forment, en I’occurrence les anthocyanes, donc d’autres
couleurs prendront place au niveau du fruit d’olive (Garcia et al., 1996; Ajanaet al., 1999).
Les concentrations en caroténoides dans I’huile d’olive présentent des valeurs qui peuvent
aller jusqu’a 100 mg/kg (Cichelli et Pertesana, 2004). Leurs teneurs varient de 20 a 60 mg /kg
dans I’huile issue des olives tournantes et de 1,5 a 5 mg/kg dans I’huile issue des olives noires
(Salvador et al., 2001).

1.3.5. Tocophérols

Les teneurs en tocophérols tendent a diminuer au cours de la maturation (Bruni et al.,
1994), leurs concentrations varient de 180 a 300 mg/kg dans I’huile issue des olive vertes, de
150 & 240 mg/kg dans I’huile issue des olives tournantes et de 130 & 200 mg/kg dans I’huile
issue des olives noires (Matos et al., 20074).
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1.3.6. Phénoliques

La teneur de I’huile d’olive en composés phénoliques diminue fortement au cours de la
maturation des olives (Brenes et al., 1999; Gimeno et al., 2002; Gomoz-Rico et al., 2008).

D’apres les résultats obtenus par Cerretani et al.,(2004), les concentrations en
polyphénols varient de 400 a 600 mg/kg dans I’huile issue des olives vertes, de 270 a 350
mg/kg dans I’huile issue des olives tournantes et de 200 a 400 mg/kg dans I’huile issue des
olives noires. Pour ce qui est des ortho-diphénols, leurs teneurs varient de 100 a 200 mg/kg
dans I’huile issue des olives vertes, de 170 a300 mg/kg dans I’huile issue des olives

tournantes et de 120 a 220 mg/kg dans I’huile issue des olives noires.

1.4. Evolution des parametres de qualité de I’huile

L’acidité, indice de peroxyde et la résistance a I’oxydation sont les majeurs parameétres
qui déterminent la qualité de I’huile et qui montrent des variations en fonction de la variété et
du stade de maturité de I’olive (Garcia et al.,1996; Koutsaftakis et al., 2000).

1.4.1. Acidité

L’ acidité constitue une caractéristique fondamentale de la qualité de I’huile d’olive
(Veillet, 2010). Elle rend compte principalement de I’altération hydrolytique de la matiere
premiere suite a une activité enzymatique naturelle et/ou microbienne (Jacotot, 1993;
Clodoveo et al., 2007).

Dugo et al. (2004), ont montré une augmentation de I’acidité de I’huile durant la
maturation des olives. Sanchez Casas et al. (1999) et Gimeno et al. (2002) estiment qu’il n’y a
aucune corrélation entre la date de récolte des olives et I’acidite.

1.4.2. Indice de peroxyde

Les corps gras peuvent s’oxyder en présence d’oxygene et de certains pro-oxydants
(température élevee, lumiere, enzyme, ion meétallique ....). Cette autooxydation conduit dans
un premier temps a la formation des peroxydes (ou hydroperoxydes ) qui se décomposent
ultérieurement en dérivés carbonylés aldéhydes et hydrocétones ( responsable de I’odeur de

rance) et en divers produits oxygénés ( alcools, acides ....) (Tanouti et al., 2010).

1.4.3. Etat d’oxydation

La stabilité a I’oxydation de I’huile diminue Iégérement lorsque les fruits avancent dans
la maturation. Cette régression est genéralement attribuée aux différentes réponces
métaboliques des variétés et a la diminution de la teneur en polyphénols au cours de la
maturation (Garciaet al., 1996 ; Panaro et al., 2003 ; Beltran et al., 2005).
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1.4.4. Caractéristiques organoleptiques

Dans une optique de qualité maximale, la maturité organoleptique est un critére qui
devient prioritaire. La période de récolte sera centrée sur I’instant ou I’huile présente le profil
organoleptique le plus avantageux (Pinatel, 1999).

Michelakis (1992) a estimé que les principales caractéristiques negatives que I’huile
d’olive est susceptible d’acquérir pendant le cycle de maturation sont :
Ver : flaveur de I’huile extraite de fruits fortement attaqués par la mouche de I’olive ;
Terre: golt des huiles extraites de fruits qui sont demeurés quelques temps en contact du
sol ;
Sec : godt caractéristique de fruits trés sec ou meurtris par le gdl ;
Réche : golt caracteéristique des huiles tirées d’olives vertes, pas encore mures.

Pour obtenir une huile de qualité qui préserve ses caractéristiques organoleptiques, le
mieux est d’avancer un peu I’olivaison, malgré une légere perte en quantité d’huile (Garcia et
al.,1996 ; Ranalli et al., 1998 ; Cerretani et al.,2004).

2. Facteursinfluencant le processus de maturation

2.1. Effet des pratiques culturales

L’irrigation permet d’obtenir des olives a gros calibres et améliore la teneur en huile.
Elle permet également d’agir sur la maturité des fruits, soit en I’avancant si la charge
fructifere de I’arbre est faible ou en la retardant dans le cas inverse (ElI Antari et al., 2000).
Selon Artgjo Medina (2006) et Grattan et al.(2006), un déficit hydrique accélere le processus
de maturation et affecte la composition de I’olive durant les premiéres phases de maturation.

Une irrigation avec une eau chargée en sal entraine des variations qualitatives et
quantitatives dans la compositions lipidiques de I’olive (Chartzoulakis,2005). La teneur en
acide linoléique augmente d’une maniére réguliére et importante lorsque la concentration en
sel du milieu de culture croit.

Un apport en engrais riches en azote retarde la maturation. Le potassium s’accumule

dans lefruits et joue un réle important dans la lipogenése (Rahmani,1996).

2.2. Effet de cultivar

L’huile d’olive est un produit issu du métabolisme de la plante, donc €elle est fortement
influencé par le cultivar dont I’incidence sur les caractéristiques des fruits (taille, rapport
pulpe/noyau, cycle de maturation ...), sur la lipogenése et sur les constituants principaux et
secondaires de I’huile (Cimato, 1990 ; Cavusolgu et Oktar, 1994).
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Selon Taous et Romero (1994), la composition en acide gras et la stabilité de I’huile
varient en fonction du cultivar et du lieu de plantation.

Certains composés phénoligques sont spécifiques a certaines variétés et par conséquent,
ils sont utilisés comme des marqueurs de la variété (Esti et al.,1998).

D’apres Inglese (1994), la quantiteé et la qualité d’une huile & un moment donné de la
maturation des drupes, résultent d’interactions multiples qui peuvent masquer I’influence
spécifique du cultivar.

2.3. Effet du climat

Les conditions climatiques, relativement douces, permettent d’obtenir des huiles de
qualité, y compris a des époques tardives (Panaro et al., 2003 ; Cerretani et al., 2004).

Selon Zarouk et al. (1996), les basses températures favorisent la biosynthese de I’acide

linoléique au désavantage de I’acide oléique.

2.4. Effet desravageurs

L’action nuisible des insectes ravageurs peut intervenir sous différentes formes et
notamment par la destruction ou la détérioration du capital végétal et des fruits, elle affecte la
qualité des deux principaux produits de I’olivier, I’huile d’olive et les olives de table. Comme
indiqué par Michalakis (1992) , trois types de dégats sont causés aux olives a I’huile :
» Chute prématuré de fruits attaqueés ;
> Disparition d’une partie de la pulpe ;

» Diminution de la qualité de I’huile (Cavusoglu et Oktar , 1994).

3. Méthodes d’évaluation de la date de récolte
La détermination de I’époque optimale de récolte a fait I’objet de plusieurs approches

(Rahmani,1996). Les méthodes utilisees a cet effet peuvent étre classéesen :

3.1. Méthodes analytiquesinstrumentales
Détermination de la teneur en huile des olives;
Détermination de la teneur en composés phénoliques dans I’olive ;
Détermination de la concentration totale en composés volatils ;
Détermination du rapport des absorbances A665 /A525 de la pate d’olive ;
Détermination du rapport acide malique /acide citrique ;
Détermination du rapport résistance au détachement /poids unitaire du fruit (indice
de chute) (Rahmani, 1996 ; pinatel,1999).
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3.2. Méthodes analytiques non instrumentales

La determination de I’indice de maturité renseigne d’une facon globale sur la maturité
des fruits (El Antari et al., 2000). Il montre toujours une augmentation continue, mais sa
vitesse de progression est variable d’une variété a une autre. (Sanshez Casas et al., 1999 ; El
Antari et al., 2003a).

Selon Yousfi et al. (2006), la fermeté des olives est directement liée a I’indice de
maturité. Ainsi, elle peut étre utilisée pour une évaluation objective du niveau de maturation
des olives. D’autre tests peuvent étre utilisés tels que la séparation facile de la peau, la sortie
rapide du noyau lorsqu’on comprime le fruit entre deux doigts et le suintement du jus au point

d’insertion du pédoncule (Rahmani, 1996).
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Chapitrel : Matériel et Méthodes

1. Matériel végétal
Les échantillons d’huiles d’olives ont été obtenus des fruits récoltés manuellement et a
hauteur d’homme sur toutes les frondaisons sur le site de I’L.T.A.F.V durant la compagne
oléicole 2012/2013. Les olives ont été prélevées sur des arbres adultes de la variété (chemlal).
Le tableau ci-dessous récapitule les différentes informations relatives a notre
échantillonnage.

Tableau |V : Dates de récolte des échantillons.

Variéé | Echantillons Date derécolte Date Caractéristiques
d’extraction de I’olive
Récolte 1 (R1) 04/12/2012 04/12/2012 Fruit de poids
Chemlal | Récolte 2 (R2) 03/01/2013 03/01/2013 faible, de forme
Récolte 3 (R3) 31/01/2013 03/02/2013 alongée avec
Récolte 4 (R4) 28/02/2013 03/03/2013 une base arrondie
et un sommet
pointus.

2. Extraction des huiles
L’extraction de I’huile des différents échantillons d’olives est effectuée au niveau du
laboratoire de la pépiniere deI’l.T.A.F.V de Takerietz au moyen d’un oléodoseur (Levi-Dilon-
Lerogsane), selon les étapes suivantes :
v broyage avec un broyeur a marteau ;
v' Malaxage réalisé en deux temps :
15 minutes sans eau ;
15 minutes apres gjout de 50 ml d’eau tiede pour 920 g de pate d’olive.
v Centrifugation de la pate pendant une minute réalisé a I’aide d’une centrifugeuse verticale
apamer ayant une vitesse de 4845 tours/min ;
v/ Séparation de I’huile des margines par décantation ;
Les échantillons récupérés ont été conservés a4 ° C dans des bouteilles en verre fumeé

en attendant d’étre analyser.
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3. Méthodes d’analyses

3.1. Indice de maturité

Cent fruits d’olives prélevés au hasard sur un échantillon d’olive.
L’indice de maturité est détermine par la notion visuelle selon une échelle de coloration de 0 a
7 variant d’une peau verte intense jusqu'a noire pulpe entierement violette (Tovar et al.,2002).

L’indice de maturité est donné par la formule suivante :

IM = [(0*no) + (1*n1) + (2*N2) + (3*N3) + (4*na)+(5*ns) + (6*ne) + (7*n7)] / 100

Ou n est lafréquence sur cent olives et les chiffres de 0 a7 représentent :
. épiderme vert intense ou vert fonce.
: épiderme vert jaunissant.
: épiderme vert avec des taches rougeétres.
: épiderme rougeétre a violet.
: épiderme noir et pulpe blanche.
: épiderme noir et pulpe violette sur moins de la moitié de lapulpe.

: épiderme noir et pulpe violette sur plus de lamoitié de lapulpe.

~N~ o o b WON -, O

: épiderme noir et pulpe entierement violette.

3.2. Teneur en huile d’olive

Le rendement en huile a éé déterminé par extraction sur Soxhlet pendant 6 h avec de
I’hexane a partir d’une pate d’olives préalablement séchée a I’étuve (100 °C pendant 4
heures). La teneur est déterminé aprés distillation du solvant au moyen d’un évaporateur
rotatif, I’extrait lipidique est séché dans une étuve a 105°C jusqu’a obtention d’un poids
constant (Lecoq, 1965).

3.3. Indices de qualité de I’huile d’olive

3.3.1. Acidité

Le principe est basé sur la mise en solution d’une quantité connue de matiére grasse
dans un mélange d’éthanol et d’oxyde diéthylique. Puis titrage des acides gras libres (AGL)
présents par une solution ethanolique d’hydroxyde de potassium en présence de
phénolphtaléine. Selon la méthode décrite dans le réglement CEE/2568/91.

Une prise d’essai d’huile de 5g a été dissoute dans 20ml d’un melange d’oxyde

diethylique —€éthanol a 95%(v /v).le mélange a été titré a I’aide d’une solution éthanolique
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d’hydroxyde de potassium (0.1N) en présence de phénolphtaléne jusqua coloration rose
persistant une dizaine de secondes. Un essai témoin a étéréalisé dans les mémes conditions.
L’acidité est exprimée en pourcentage d’acide oléique qui se détermine ainsi :

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

V : volume en ml de KOH nécessaire pour neutraliser I’échantillon ;
Vo : volume en ml de KOH nécessaire pour neutraliser le blanc ;

N : normalité de I’hydroxyde de potassium ;

M : masse molaire g/ml d’acide oléique qui est égale a 282g/ml ;

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

3.3.2. Indice deperoxyde
L’indice de peroxyde représente la quantité des substances de I’échantillon (exprimée
en milliéquivalents d’oxygene actif par kilogramme), qui oxydent I’iodure de potassium.
Selon la méthode décrite dans le reglement CEE/2568/91, un échantillon de 2 g d’huile
filtrée a été mis en solution dans 10 ml de chloroforme dans une fiole. 15 ml d'acide acétique
et 1 ml d'iodure de potassium (solution aqueuse saturée) ont été rajoutés. La fiole a été ensuite
bouchée immédiatement et agitée vigoureusement pendant 1 minute, puis laissée al'obscurité
pendant 5 minutes. 75 ml d’eau distillée sont ajoutés et I’iode libéré est titré par une solution
de thiosulfate de sodium 0,01 N en présence d’empois d’amidon comme indicateur. Un essai
témoin (sans matiéres grasses) est réalisé dans les mémes conditions.
L’indice de peroxyde se détermine ainsi :

[p=N (V-V)*1000 /m (meq d’o./kg)

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

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

3.3.3. Détermination de I’extinction spécifique dans I’Ultraviolet

Cette analyse consiste a déterminer les coefficients d'extinction Koz, et Koz calculés a
partir de I'absorption a 232 et 270 nm qui correspondent au maximum d’absorbance des
hydroperoxydes et des produits secondaires d’oxydation respectivement (Alais et al., 1999).
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L’extinction spécifique dans I’'UV a été déterminée selon la méthode décrite
par C.O.l. (1996). Apres filtration des échantillons d’huile a travers le sulfate de sodium
anhydre, une masse de 0,25 g est introduite dans une fiole de 25 ml et le cyclohexane est
gjouté jusqu’au trait de jauge. L’absorbance des échantillons d’huiles filtrées est mesurée a
deux longueurs d’ondes 232 et 270 nm.

Les coefficients d’extinction a 232 et 270 nm sont exprimés par I’équation suivante :

E (1%/1cm) = AN/ C* |

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

| : épaisseur de la cuve en centimétre (1cm).
3.4. Analyse de la composition de I’huile d’olive

3.4.1. Composition en acide gras

Cette analyse a été réalisée au niveau du complexe CEVITAL spa

a)Préparation des esters méthylique

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, a
laquelle sont ajouteés 0,5 ml d’une solution méthanolique d’hydroxyde de potassium
(2 N). Letout est agité pendant 30 secondes, puis centrifugé a 3000 tours/min.
2 gouttes du surnageant sont prélevées et mélangées avec 1ml d’hexane.
b) Dosage qualitatif et quantitatif

L es esters méthyliques sont injectés dans un chromatographe en phase

gazeuse de type Chrompack C 9002 dont les conditions d’analyse sont decrites ci-aprées:

LI Injecteur: SPLIT 1/100;

[1 Colonne capillaire DB 23: (longueur: 30, diamétre intérieur : 0.32 mm et épaisseur :

0.25um);

[0 Gaz vecteur: Azote;
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L] Détecteur: FID;

L] Températures :( injecteur: 250 °C, détecteur: 250 °C et le four: 200 °C);
1 Quantité injectée: 01pl;

L] Vitesse du papier: 0.5 cm/min;

1 Programme (gradient de température) ;

6.5°C/min 2.75°C/min 40°C/min
130°C ———»170°C  ——» 215°C ———»230°C

Imin 12min 3min

Les acides gras sont identifiés en fonction de leur temps de rétention au niveau de la
colonne par comparaison a des acides gras étalons. (Voir annexe 2)
3.4.3. Dosage des pigments

Les caroténes et les chlorophylles ont été déterminés suivant |a méthode décrite par
Allalout et al. (2009). 7.5g d’huile ont été dissous dans le cyclohexane et portés a un volume
fina de 25 ml. Les teneurs en caroténoides et en chlorophylles ont été déterminées
respectivement, par la mesure de I’absorbance a 470 et 670 nm. Les valeurs des coefficients
d'extinction spécifique appliquée éaient E = 613 pour la phéophytine, une composante
majeure des pigments chlorophylliens, et E = 2000 pour la lutéine, un élément maeur des

caroténoides. Les teneurs en pigments ont été cal cul ées comme suit:

Chlorophylle (mg/Kg) = (A670 * 106) / (613 *100 * d)

Carotenoide (mg/Kg) = (A470* 106) / (2000 * 100 *d)

AA: absorbance a la longueur d’onde A.
d : épaisseur de la cuve en centimetre (1cm).
3.4.3.2. Extraction des composés phénoliques
Un gramme d’huile est dissout dans 10 ml d’hexane, cette solution est introduite dans la
colonne d’octadecyl C18 qui retient les composés phénoliques. Les polyphénols sont
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récupérés en versant dans la colonne du méthanol (10 ml). L’extrait phénolique est recueilli
dans un flacon de 10 ml (Favati et al. 1994).

3.4.3.2.1 Dosage des composés phénoliques totaux

Lateneur en polyphénols totaux a été déterminée selon la méthode décrite par Favati et

al. (1994). 5 ml d’eau distillée ont été ajoutes a 2 ml de I’extrait suivi de 0,5 ml de réactif de
Folin-Ciocalteau. Aprés 3 min d’incubation a température ambiante, le mélange est additionné
avec 4 ml de carbonate de sodium (Na2CO3) a 10 %. Le mélange a été porté a un volume
fina de 20 ml par de I’eau distillée. Apres incubation pendant 90 min a I’obscurité, le
mélange est filtré et I’absorbance est mesurée au spectrophotomeétre a 765 nm. La
concentration en composés phénoliques des extraits de I’huile est déterminée en se référant a
la courbe d’étalonnage (voir annexe 1) obtenue en utilisant I’acide gallique et exprimée en mg

équivaent acide gallique par Kg matiére fraiche (mg EAG/Kg MF).

3.4.3.3. Dosage ortho-diphénols

Laméthode est basée sur laformation de complexes jaunes, entre les ortho-diphénols
et lesions molybdate, qui absorbent au voisinage de 370 nm (Olivier et al. 2004).

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 a 5% dans I’éthanol-eau (V/V), le mélange est agité
vigoureusement au vortex pendant 1min, puis mis a I’obscurité pendant 15min et enfin filtre.

L’ absorbance est mesurée a 370 nm contre un blanc contenant 4ml d’extrait et 1ml
d’éthanol-eau. Les teneurs en Ortho-diphénols des échantillons sont déterminées a partir
d’une courbe d’étalonnage (voir annexe 1) réalisée avec I’acide caféique et les résultats sont

exprimeés en mg équivalent acide caféique par Kg matiere fraiche (mg EAC/Kg MF).

3.5. Indice d’amertume

L’indice d’amertume (Kz2s) est évalué par extraction des composés amers de I’huile
d’olive, suivant la méthode décrite par Morello et al.,(2004). Un échantillon d’1g d’huile filtré
est dissout dans 4 ml d’hexane puis passé a travers une colonne d’octadecyl Cig préalablement
activée avec (6 ml de méthanol et 10 ml d’hexane), la colonne est lavée 10 ml d’hexane pour
éliminer toutes traces de gras. La fraction polaire retenue est éluée avec 25 ml du méthanol a
95%. L’absorbance est mesurée a 225 nm contre un blanc qui est le méthanol. Les résultats

sont exprimés en termes d’absorbance.
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3.6. Test de Rancimat
Cette analyse a été réalisée au niveau du complexe CEVITAL spa

Le principe du test consiste a vieillir prématurément les matieres grasses par
décomposition thermique a une température spécifiée. Elle se fait généralement a une
température comprise entre 100 et 120 °C, sous un bullage intensif d‘air. Les acides
organiques, produits de dégradation de cette oxydation poussee, sont entrainés par un courant
d“air et recueillis dans une fiole contenant de 1‘eau déminéralisée ou distillée, dans laquelle est
immergée une électrode de mesure de la conductivité. Le temps est déterminé par
conductimetre et correspond au TIR (Temps d‘Induction au test Rancimat) ou période
d‘induction. La fin de celle-ci est indiquée lorsque la conductivité se met a augmenter
rapidement. Cette augmentation accélérée est provoquée par I‘accumulation d‘acides gras
volatils produits au cours de I‘oxydation (SO 6886, 2006).( voir annexe 2)

3.7. Analyse statistique

Mise a part I’analyse du profil d’acides gras par CPG et de stabilité oxydative, chaque
analyse a été réalisée en trois reprises et |es résultats représentent la moyenne des trois
mesures. Une étude statistique a été réalisée en appliquant une analyse de la variance
(ANOVA). Le test de Newman-Keuls est utilisé pour la comparaison intergroupe. Le logiciel
utilisé est STATISTICA 5.5.
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Chapitrell : Résultats et discussion

1. Détermination sur lesolives
1.1. Indicede maturité

L’indice de maturité est spécifique pour chaque variété et constitue un indicateur de la
maturation des fruits. En effet, ce paramétre augmente au cours du temps (Boukachabine et
al.,2011).

L’indice de maturité differe significativement (p<0,05) selon le degré de maturité
montrent que I’indice de maturité augmente au cours de la maturation avec un indice de
maturité a la quatriéme récolte de 6.59 relativement élevé par rapport a celui de la premiére
récolte (3.67) (voir figure 3).
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Figure 3 : Indice de maturité des olives a différentes dates de récolte de la variété Chemlal.

*es valeurs portant les mémes lettres ne présentent aucune différence significative (p<0,05).

* lesbarres verticales représentent les écarts-types avec a<b<c<d.

1.2. Teneur en huiledesolives

L’évolution de la teneur en huile dans les olives au cours de la maturation évaluée par
Soxhlet est donnée en figure 4

D’apres les résultats obtenus, une augmentation de la teneur en huile au cours de la
maturation est observée. Des différences significatives sont notées entres les différents stades
de maturité (p<0.05). Les olives de la premiere récolte présentent lateneur en huile plus faibles
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avec un pourcentage de (29.14 %). La quantité plus élevée est enregistrée pour les olives de la

guatriéme récolte avec un pourcentage de (39,70%).
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Figure 4 : Teneur en huile des olives a différentes dates de récolte de la variété Chemlal.

*Les valeurs portant les mémes | ettres ne présentent aucune différence significative (p<0,05).

* |esharres verticales représentent |es écarts-types avec a<b<c<d.

Une évolution croissante de la teneur en huile dans les olives au cours de la maturation
est notée par Ait Yacine et al., (2002) qui ont enregistré une augmentation du rendement en
huile évaluée a 17.3% pour la variété marocaine (Picholine) en passant la premiére récolte a
derniére récolte . L’augmentation du rendement peut étre expliquée par I’accumulation de
I’huile dans les vacuoles a I’intérieur des cellules du mésocarpe des drupes (lipogenese). Ce

qui confirme la diminution du poids des fruits au cours de la maturation.
2. Indices de qualité de I’huile d’olive

2.1. Acidité

L’acidité des échantillons d’huile d’olive analyses varie selon les stades de maturité ( voir
figure5).

Des différences significatives sont notées entres les différents stades de maturité sauf
pour la troisieme et la quatrieme récolte aucune différence significative n’est observée
(p<0.05). L’aciditée augmente au cours de la maturation des olives durant les quatre récoltes.
L’huile issue des olives de la premiere présente le taux le plus faible (0.12%), la valeur la plus

élevée est notée pour I’huile issue des olives de la derniére récolte, toutefois, les valeurs
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atteintes restent inférieures a la norme (0.8 %) des huiles d’olives appartenant a la meilleure

catégorie dénommeée extra-vierge.
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Figure 5: Acidité des huiles issues des olives a différents stades de maturité de la variété
Chemlal.

*Les valeurs portant les mémes | ettres ne présentent aucune différence significative (p<0,05).

*es barres vertical es représentent les écarts-types avec a<b<c

Nos résultats sont proches de ceux rapportés par Famiani et al. (2002) pour la variété
italienne Frantio. L’augmentation de I’acidité au cours de la maturation des olives peut
s’expliquer d’une part par la biosynthése des acides organiques, des tanins des acides gras et
d’autre part par I’hydrolyse des triglycérides par les enzymes libérées durant la maturation.

2.2. Indice de peroxyde

L’indice de peroxyde constitue I’un des criteres de qualité de I’huile d’olive. Il détermine
les hydroperoxydes et constitue un moyen direct pour la mesure de I’autooxydation lipidique
(Ryan et al. 1998).

Cet indice augmente progressivement (on marquant des déférences significatives
(p<0.05) pour I’ensemble des dates de récolte) sauf pour les deux échantillons d’huile issus des
olives de la premiére récolte, aucune différence significative n’est observée. La valeur la plus
faible d’indice de peroxyde est enregistrée pour I’huile des olives de la premiére récolte (0,54
meqg O, /kQ) et la valeur la plus élevée est observée pour I’huile issue des olives de la derniere
récolte (2.24 meq d’O,/kg). L’augmentation de I’indice de peroxyde des olives étudiées au
cours de la maturation des olives pourrait étre attribuée a leur teneur en acides gras libres
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insaturés qui s’oxydent au contact de I’oxygene et a I’augmentation de [I’activité des

lipogenéses au cours de la maturation
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Figure 6 : Indice de peroxyde des huiles issues des olives a différents dates de récolte de la
variété Chemlal
*Les valeurs portant les mémes |ettres ne présentent aucune différences significative (p<0 ,05).

*Les barres verticales représentent les écarts-types avec a<b<c.
Un coefficient de corrélation (p<0,05) positif de 0,85 est noté entre I’indice de peroxyde et
I’acidite.
2.3. Absorbance dans I’ultraviolet

La détermination des coefficients d’absorbance dans I'ultraviolet (Kasp, ko) ( Vvoir
figures 7 et 8) renseigne sur la présence ou I’absence des produits d’oxydation dans I’huile.
Parmi les produits d’oxydation les hydroperoxydes (produits d’oxydation primaire) absorbent a
232nm. Alors que les produits d’oxydation secondaires tels les cétones absorbent au voisinage
de 270nm.

L’ analyse statistique des résultats obtenues de I’extinction spécifique (K232) ne montre
aucune différence significative (p<0.05) entre la premiere et la deuxiéme récolte et aucune
différence significative entre la troisiéme et la quatrieme récolte. La valeur la plus élevée est
observée pour I’huile de la premiére récolte (2,38), par contre la valeur la plus faible est
observée pour I’huile issue des olives de la quatrieme récolte (1.89). Ce qui indique une
diminution au cours de la maturation. Quand a I’extinction spécifique (kzz), I’analyse des
résultats obtenus montre des différences significatives selon le degré de maturité. L’huile issue
des olives de la troisieme récolte ne présente aucune différence significative entre le premier et

|e deuxiéme échantillon.
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Nos résultats sont en accords avec ceux de Garcia et al, (1996) qui a trouvé la méme

évolution des absorbances a 270 nm au cours de la maturation.
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Figure 7: Extinction spécifique a 232nm (K232) des huilesissues des olives a
Différents dates de récolte de la variété Chemlal.

* Lesvaleurs portant les mémes lettres ne présentent aucune différences significative (p<0 ,05).

*Les barres verticales représentent les écarts-types avec a<b.

0,35
0,30 A

ab ¢
b
0,25 - a
0,20 -
0,15 -
0,10 -
0,05 -
R1 R2 R3 R4

Dates derécolte

Extinction
specifique(k270nm)

Figure 8: Extinction spécifique a 270 nm (K270) des huilesissues des olives a
Différents dates de récolte de la variété Chemlal.

* Lesvaleurs portant les mémes lettres ne présentent aucune différences significative (p<0 ,05).

*Les barres vertical es représentent | es écarts-types avec a<b<.ab<c.

Les échantillons d’huile présentent des valeurs des indices de qualité (acidité, indice de
peroxyde et le coefficient d’extinction dans (kos) inferieurs aux limites établies par le
COI(2003) pour une huile d’olive extra vierge.
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Il est noté que les valeurs du coefficient d’extinction spécifique ko7 des huiles des deux
premiéres récoltes (0.23 et 0.25) sont supérieurs a celle fixée par le COI, ce qui nhous mene a
classer ces huiles dans la catégorie huile d’olive vierge fine (0.25).

Pour ce qui est des huiles des deux dernieres récoltes (0.27 et 0.28, respectivement),
[”extinction k270 sont (< 0.30) ce qui nous permet de classer ces huiles dans la catégorie huile
d’olive vierge courante.

3. Analyse de la composition de I’huile d’olive

3.1. Composition en acide gras

En tant que principaux constituants de la matiere grasse, les acides gras constituent un
parameétre important pour la caractérisation des huiles d’olive. C’est du point de vue quantitatif
gue les acides gars permettent de faire la distinction entre différents échantillons car les huiles

d’olive sont constituées qualitativement par les mémes acides gras (Dhifi et al., 2002).

Tableau V : Composition en acides gras totaux des huiles issues des olives a différents stades

de maturité (en % des acides gras totaux).

1'*"® récolte 2™ récolte 3™ récolte 4 récolte
C16:0 15.97 17.31 16.51 14.41
Ci18:0 1.75 171 161 1.74
Ci18:1 66.6 66.89 65.65 66.64
C18:2 13.84 12.84 15.14 16.57
C18:3 0.64 0.84 0.73 0.63
C20:0 0.00 0.38 0.32 0.00
AGS 17.72 194 18.44 16.15
AGI 8114 80.57 81.52 83.84
C18:1/C18:2 481 5.20 4.33 4.02

Toutes les huiles de la variété éudiée présentent des teneurs en différents acides gras

répondant aux normes établies par le COI(2003).

L’acide oléique est I’acide gras, dominant de I’huile d’olive, tous les échantillons étudiés

ont des proportions supérieures a 65%. Suivi par I’acide palmitique (C16 :0) et linoléique

(C18:2).

Les teneurs en acide oléique des échantillons d’huile étudiés varient peu au cours de la

maturation des olives.
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D’aprés nos résultats, on remarque que la premiere récolte donne une teneur en acide
pamitique de 15.97%, qui augmente dans la deuxiéme récolte pour atteindre 17,31% alors
qu’elle diminue dans la troisieme et quatrieme (16,51 et 14,41%) respectivement.

Le rapport acide oléique/acide linoléique varie selon le degré de maturité. 1l est utilisé
comme paramétre de stabilité et plusieurs études ont montré qu’un rapport eleve renferme une
stabilité oxydative importante (Matos et al.2007b). La diminution de rapport oléque/linoléique
durant la maturation peut étre expliqué par I’activité de I’enzyme oléate désaturase
transformant I’acide oléique en linoléique (Baccouri et al.2008).

3.2. Pigments
3.2.1. Chlorophylles
Les teneurs en chlorophylles des quatre échantillons d’huile d’olive analysées sont

indiquées danslafigure 9
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Figure 9: Teneur en chlorophylles des huiles issues des olives a différentes dates de récolte de

lavariété Chemlal.
*Les valeurs portant les mémes |ettres ne présentent aucune différences significative (p<0 ,05).

* Les barres verticales représentent |es écarts-types avec a<b<c.

Les teneurs en chlorophylles montrent une diminution au cours de la maturation.
L’analyse statistique indigue que les teneurs en chlorophylles des huiles analysées différent
significativement (p< 0.05) selon les dates de récoltes, sauf pour la deuxiéme et troisiéme
récolte ne présentant aucune différence significative .La quantité la plus éevée en

chlorophylles est enregistrée pour I’huile issue des olives de la premiére récolte avec lavaleur
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de 2.61 mg /kg.les huiles issues des olives de la quatrieme récole donne la teneur laplusfaible
avec une vaeur de 1.51 mg/kg. Les teneurs en chlorophylles de nos échantillons sont proches
de celles obtenues par Salvador et al,. (2001). D’aprés Baccouri €t al., (2008a), |e changement
de couleur de I’huile d’olive durant le processus de maturation est expliqué non seulement par
la diminution de la concentration en pigments(chlorophylles et caroténoides)mais auss par la
formation d’autres pigments tels les anthocyanes. La diminution de la teneur en chlorophylles
au cours de la maturation est le résultat d’une dégradation de ce pigment donnant ainsi des
dérivés incolores suite a I’action de trois différentes enzymes : chlorophyllase, Mg-déchélatase

et phéophorbide oxygénase (Bouvier et Camara, 2007).
3.2.2. Caroténoides

Les teneurs en caroténoides des échantillons d’huile d’olive analyses sont indiquées dans

lafigure 10

L’analyse statistique indique que la teneur en caroténoides est influencée
significativement par la maturation des olives. La quantité la plus élevée en caroténoides est
enregistrée pour I’huile issue des olives de la premiére récolte avec la valeur de 2.26mg /kg.
I’huile issue des olives de la quatrieme récolte donne une teneur la plus faible avec une valeur
de 1.21 mg/kg.

D’aprés Gimno et al., (2002), lateneur en caroténoides dépend du degre de la maturation.
En effet, au cours de la maturation, la teneur en caroténoides diminue graduellement. Cette
diminution devient prononcée avec I’augmentation de la synthése des anthocyanes. (Roca et

Minguez-Mosqgura, 2001).

L’étude faite par Psomiadou et Tsimidou, (2001) a révélé que la teneur en caroténoides

dépend ainsi au mode d’extraction d’huile et des conditions de stockage.

La diminution de la teneur en caroténoides au cours de la maturation peut ére due
également a I’oxydation de ces pigments comme second substrat durant la peroxydation

lipidique sous I’action des lipoxygénases (Minguez-Mosqueraet al., 1990).

Nos huiles présentent des taux en carénoides proches a ceux des huiles tunisiennes (de
1,68 a 4,9 mg/kg) analysées par Baccouri et al., (2007a) et trés faible a ceux obtenu par
Cerretani et al., (2008) pour des variétésitalienne (de 2,93 14,6 mg/kg).
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Figure 10: Teneur en caroténoides des huiles issues des olives a différents dates récolte de la
variété Chemlal.

* Lesvaleurs portant les mémes |ettres ne présentent aucune différences significative (p<0,05).

*  |esbarres verticales représentent les écarts —types avec a<b<c.
3.3. Composes phénoliques totaux

Les résultats de la quantification des composes phénoliques totaux sont illustrés dans la
figure 11 D’apres les resultats obtenus on remarque une diminution de la teneur en composes
phénoliques au cours de la maturation des olives.

L’huile issue des olives de la premiére récolte présente la teneur la plus élevée
(715.31mg/kg). Par contre I’huile issue des olives de la derniere récolte présente la teneur la
plus faible (507.50mg/kg). Des différences significatives ont été enregistrées (p<0,05) pour
I’ensemble des échantillons. La diminution de la teneur en composés phénoliques au cours de
la maturation des olives peut étre due a la diminution de I’activité de la PAL (L-Phenylaanine
Ammonia-Lyase). durant le processus de maturation des olives tel rapport par Tovar et al.,
(2002).Aussi cette diminution peut étre expliquée par I’augmentation de I’activité des éstérases
et des glucosidases sur I’oleuropéine durant la maturation, libérant ainsi des substances
phénoliques et des substances non phénoliques qui sont hydrosolubles (Ryan et al., 2002).
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Figure 11 : Teneur en composés phénoliques des huiles issues des olives a différentes dates de

récolte de lavariété Chemlal.

* Lesvaleurs portant les mémes |ettres ne présentent aucune différences significative (p<0,05).

* | esbarres verticales représentent les écarts —types avec a<b<c<d.

Cette diminution peut étre également expliquée par I’activité de la peroxydase qui
catalyse I’oxydation de ces composés par les systemes peroxyde d’hydrogéne-dichlorophénol
(Gandual Roja et al.,2004) ainsi qu’a I’activité des polyphénoloxydases (PPO) (Soler-Rivas et
al.,2000).

Les teneurs en polyphénols totaux enregistrées pour nos échantillons d’huile sont
supérieures a celles obtenues par Esti et al., (2009) sur quelques variétés italiennes (entre 118 et
448 mg/kg) a celles des variétés espagnoles (entre 108,51 et 444,26 mg/kg) enregistrées par
Cerretani et al., (2006).

3.4. Ortho-diphénols

Les résultats de la quantification des ortho-diphénols sont illustrés dans lafigure 12

L’analyse statistique indique que les teneurs en ortho-diphénols des huiles analysées
différent significativement selon le degré de maturité (p< 0.05). Les résultats obtenus indiquent
gue les huiles de la deuxiéme et la quatrieme récolte présentent par les teneurs plus élevées
avec des concentrations de 45.31mg/kg et 44.70 mg/kg respectivement.

Les teneurs les plus faibles sont enregistrées pour les huiles de la premiére et latroisieme
récolte avec des teneurs de 35.85mg/kg et 41.54mg/kg respectivement.

La méme évolution de la teneur en ortho-diphénols des nos échantillons d’huile au cours

dalamaturation a été obtenu par Laribi et al., (2009) travaillant sur |laméme variété (Chemlal).
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Les ortho-diphénols (comme I’hydroxytyrosol, I’acide caféique et oleuropéine), presents
dans I’huile d’olive sont considérés comme des antioxydants naturels qui protégent I’huile
contre I’oxydation. Ils lui conférent une meilleure stabilité lors du stockage, une saveur amere
et une sensation de piquant (Ollivier et al., 2004).
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Figure 12 : Teneur en ortho-diphénols totaux des huiles issues des olives a différentes dates de

récolte de lavariété Chemlal.

* |Lesvaleurs portant les mémes |ettres ne présentent aucune différences significative (p<0,05).

* Les barres verticales représentent les écarts-types avec a<b<c<d.

Nos échantillons d’huiles d’olive présentent des taux en ortho-diphénols proches de ceux
des huiles de la variété turques (entre 5,03 et 76,89 mg/kg) analysées par Kiralan et al.,
(2009), mais beaucoup plus faibles comparés aux huiles tunisiennes (entre 105et 217,6mg /kg)
€étudiées par Baccouri et al.,(2008).

4. Indice d’amertume

L’indice d’amertume est considéré comme un paramétre chimique corrélé avec

I’évaluation sensorielle.

L’analyse statistique a révélé des différences significatives (p<0,05) entre les
échantillons. Les résultats que nous avons obtenus pour la variété chemlal de différentes date

de récolte indiquent que les huiles issues des olives de la premiére récolte présentent un indice
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élevé (0,912) par rapport a celui d’huile issue des olives de la derniére récolte qui présentent
un taux faible (0,439). Les indices d’amertumes obtenus (voir figure 13) présentent une
évolution similaire aux composés phénoliques totaux au cours de la maturation. Donc nos
résultats obtenus sont en accord avec ceux de Morello et al., (2004); Beltran et al., (2005).

Une corrélation est établies entre les résultats de la teneur en composés phénoliques
totaux des échantillons d’huile analysés est ceux de I’indice d’amertume (0.76). Beltran et al.,
(2005) ont obtenue un facteur de corréation de 0.89 pour lavariété Hojblanca. En effet Dhifi et
al., (2006) ont constaté que la richesse en oleuropeine de I’huile de la variété tunisienne

Chetoui , et a I’origine de son amertume prononcée par rapport aux autres huiles étudiés.

Selon Idrissi et al., (2004), les acides phénoliques, I’oleuropeine glycoside et ses

aglycones sont responsable du géut amer de I’huile d’olive.
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Figure 13: Indice d’amertume des huiles issues des olives a différentes dates de récolte de la

variété Chemlal.

*Les valeurs portant les mémes | ettres ne présentent aucune différence significative (p<0,05).

* Les barres vertical es représentent les écarts-types avec a<b<c<d.
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5. Test de Rancimat

La stabilité oxydative est un paramétre important en évaluant la qualité des corps gras,
car ele donne une bonne évaluation de leur susceptibilité a la dégénération oxydative ;
(Aparicio et al., 1999).

Les courbes illustrées dans I’annexe 2 représentent les résultats de la stabilité a
I’oxydation des huiles d’olives a différentes dates de récolte.
Tableau VI : Résultats de test rancimat

Echantillons Temps d’induction
(heures)

R1 39.01

R2 43.52

R3 42.20

R4 29.53

A I’issu de ces résultats, nous pouvons dire que le processus d’oxydation se fait en deux
périodes :
- La premiére : période d’induction ; se caractérise par une faible absorption de
I’oxygene pendant laquelle les peroxydes se forment ;
- La deuxieme : détérioration d’odeur et de flaveur ; se caractérise par une absorption rapide de
I’oxygene pendant laquelle les peroxydes non seulement se forment mais se décomposent ensuite
sous I’effet d’une température élevée. Au cours de cette période, se forment des produits tels que
les aldéhydes, les cétones et |es acides gras a chaine courte. Ces substances sont a I’origine d’une
altération de I’odeur et de la flaveur (Cheftel et Cheftel, 1977; Rahmani, 2007).
Le temps d’induction des huiles d’olives des différentes dates de récolte R1 R2 R3 et
R4, sont respectivement équivalent &39.01 h, 43.52 h, 42.20 h et 29.53h. De |a, nous pouvons
dire que dans la deuxiéme récolte présente la meilleure résistance a I’oxydation par rapport aux
autres échantillons.
Bien que I’huile de la premiere récolte (R1) est plus riche en substances antioxydantes
(polyphénols totaux, et caroténoides) avec un total (717,57 mg/kg) mais c’est I’huile issue des
olives de la deuxiéme récolte qui présentent une meilleure stabilité. L’échantillon d’huiles
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issues de la quatrieme recolte (R4) présente le temps d’induction plus faible (29,53h) ceci peut
étre expliqué par sa faible teneur en antioxydants et ses acides gras insaturés.
En effet, cette huile se caractérise par I’acidité libre la plus élevée (0,21 mg/kg) apportant
ainsi des substrats a I’oxydation (Frega et al., 1999 ;Zanoni et al., 2005 ;Paradiso et al.,2010).
Nos résultats sont en accords avec ceux de Matoes et al.,( 2006).
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Conclusion

Notre travail a été réalisé dans le but de faire une éude sur les caractéristiques physico-
chimiques de I’huile d’olive de la variété Chemlal, cultivées au niveau de la pépiniere
|.T.AF.V (wilayade Bgaia), aquatre dates de récolte.

Les résultats obtenus des anal yses effectuées sur les olives des quatre stades de maturité
indiquent que : la teneur en huile olive augmente au cours du processus de la maturation des
olives. Le rendement le plus élevé est enregistré pour les olives de la quatrieme récolte
(39,70%).

La détermination des indices de qualité des huiles étudiées montrent que les valeurs
obtenues d’acidité, d’indice de peroxyde et coefficients d’extinction spécifique (K232) sont
inférieures aux limites établies par le COI (2003) pour une huile d’olive extravierge. Il est a
noté que les huiles issues des olives des deux premieres récoltes présentent des coefficients
Ko7 inférieurs a 0,25, ce qui nous mene a classer ces huiles dans la catégorie huile d’olive
vierge fine. Pour ce qui est des huiles des deux derniéres récoltes, les valeurs du coefficient
K270 sont inférieures a 0,30, donc on peut classer ces échantillons d’huile dans la classe des
huiles vierge courante.

La composition en acides gras, est influencée par e degré de maturité. L’acide oléique
est I’acide gras, dominant de I’huile d’olive, toutes les huiles ont des proportions en acide
ol éque supérieures a 65% suivi par I’acide palmitique et linoléique. L’huile issue des olives
récoltée en mois de janvier renferme le taux le plus éevé en acide ol éque (66,89%).

Les teneurs en chlorophylles et en caroténoides diminuent considérablement au cours de
la maturation des olives. Les huiles issues des olives de la premiére récolte présentent les
teneurs en ces pigments les plus élevées.

Les résultats de la présente éude montrent également que les teneurs en polyphénols
totaux diminuent au cours de la maturation. La teneur la plus élevée est enregistrée pour
I’huile issue des olives récoltées en mois de décembre (715,31 mg/kg). Quant aux ortho-
diphénols, le taux le plus important est noté pour I’huile issue des olives récoltées en de
janvier (45,31 mg/kg).

La stabilité oxydative de nos échantillons montre que I’huile issue des olives récoltées
en mois de janvier présente une meilleure resistance a I’oxydation par rapport aux autres
échantillons (43,52h).
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Au terme de cette étude, nous constatons que I’huile issue des olives récoltées en mois
de janvier constitue une huile présentant une teneur importante en acide oléique ainsi qu’une
meilleure stabilité oxydative vue sarichesse en antioxydants. Donc, pour obtenir des huiles de
qualité, il est préférable de procéder a une récolte précoce et dans de bonne conditions
(cueillette alamain, temps reduit de stockage des olives...ect).

Et nous souhaitons ainsi que ce travail soit complété par d’autres analyses plus
performantes tel que, dosage des stérols, composes volatils, analyse sensorielle, effet de
stockage sur la qualité de I’huile d’olive ...ect.
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Figure 1 : Courbes d’étalonnage pour le dosage des composés phénoliques (a), des
ortho-diphénols (b).
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Figure 2 : Chromatogramme des acides gras d’un échantillon d’huile d’olive de la variété
chemlal.
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Figure 3 : Courbe de conductivité d’un échantillon d’huile d’olive de la variété chemlal.



Tableaux N° | : Coefficients de corréation de la variété Chemlal.

Annexe 3
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Absorbance 1,00

a232

Absorbance 0,49 1,00

a270

Acidité - 0,84 0,58 1,00

Indice de - 0,95 0,62 0,85 1,00

Peroxyde

Indice 0,65 0,10 - 0,78 | - 0,64 1,00

d’Amertume

Indicede - 0,89 0,80 0,88 0,94 0,51 | 1,00

Maturité

Teneur en - 0,88 0,71 0,96 0,93 0,65 | 0,96 1,00

huile

Polyphénols 0,93 0,62 - 094 | - 0,96 0,76 - 0,94 0,97 1,00

Orth- 0,03 0,34 0,46 0,00 0,18 | 0,20 0,33 0,17 1,00

diphénols

Chlorophylle | 0,81 0,74 - 087 |- 0,86 0,48 - 0,95 0,93 0,89 0,34 1,00

Caroténoide | 0,91 0,53 - 093 |- 09 0,79 - 0,90 0,93 0,98 0,16 0,85 1,00

Les valeurs en rouge indiquent une corrélation significative (p<0,05).
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Tableau N°I1 : Résultats des différents paramétres mesurés au cours de la maturation.

Stades de maturation

R1 R2 R3 R4
Indicede 3,67+0,13 4,63+0,06 5,24+0,10 6,59+0,10
maturité
Rendement 29,14+0,22 33,75+0,62 36,81+0,53 39,70+0,21
(%)
Acidité (% 0,11+0,01 0,17+0,00 0,21+0,00 0,21+0,00
d’acide oléique)
Indicede 0,54+0,05 0,75+0,13 1,63+0,16 2,24+0,24
peroxyde (meq
d’O,/KQ)
Absorbance a 2, 38+0,09 2,33+0,02 2,04+0,01 1,89+0,15
232nm
Absorbance a 0,23+0,01 0,25+0,00 0,27+0,01 0,28+0,01
270nm
Chlorophylle 2,61+0,18 1,96+0,11 1,87+0,09 1,21+0,03
(mg/Kg)
Caroténoide 2,26+0,10 2,00+0,16 1,32+0,07 1,21+0,03
(mg/Kg®
Polyphénols 715,31+14,41 658,55+0,90 544,14+4,50 507,50+1,37
(mg/Kg)
Ortho- 35,85+1,81 45,31+0,40 41,54+0,00 44 70+1,31
diphénaols
(mg/Kg)
Indice 0,91+0,00 0,86+0,02 0,70+0,00 0,44+0,00
d’amertume
absorbance a
225nm
Rancimat 39,01 43,52 42,20 29,53




Résumé

Résumé

La présente étude a pour objectif d’évaluer les paramétres physicochimiques de I’huile
delavariété Chemlal aquatre dates de récolte différentes et de déterminer la période optimale
derécolte.

La composition en acide gras est influencée par le degré maturité. Toutes les huiles ont

des proportions en acide oléique supérieures a 65% dont I’huile issue des olives de la
deuxieme récolte renferme la teneur la plus élevée (66,89%). L’huile issue des olives de la
premiére récolte est la plus riche en pigments (chlorophylles et caroténoides : 2.61 mg/kg et
2.26 mg/kg, respectivement) et en polyphénols totaux (715, 31 mg / kg); les teneurs en ces
substances diminuent considérablement au cours de la maturation. Alors que la teneur la plus
élevée en ortho-diphénols est enregistrée dans I’huile issue des olive de la deuxieme récolte
45,31 mg / kg. Donc une récolte précoce permettrait de produire des huiles de qualité
contenant des teneurs appréciables en antioxydants ainsi qu’une meilleure stabilité oxydative.
Motsclés: Huiled’olive; maturation; qualité; acides gras; pigments ; stabilité oxydative.

Abstract
The present study aims to evaluate physicochemical parameters of ail, variety Chemlal,

on four different dates of harvest and to determine the optimal period of harvest.

The composition of fatty acid is influenced by the varieties and ripening periods. Qil
resulting from olives of first harvest is richest in pigments (chlorophyll pigments and
carotenoids with following vaues: 2.61 mg/kg and 2.26 mg/kg, respectively) and in total
polyphénols (715, 31 mg / kg). Their content decreased significantly during ripening periods.
Whereas the highest content of ortho-diphénols is recorded in the olive oil exit of the second
harvest 45, 31 mg/kg. Therefore an early harvest would produce quality oils containing
appreciable levels of antioxidants that improved oxidative stability.

Keywords. Olive oil, maturation, quality, fatty acids, pigments, oxidative stability.
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