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Introduction

| ntroduction

L'oléiculture des zones méridionales présente les divers aspects du paysage agraire
meéditerranéen soumis aux facteurs climatique et édaphique (Villemur et al., 1997).

L’olivier, arbre typique des régions séches et chaudes, constitue une composante
familiére des pays du bassin méditerranéen et représente pour beaucoup d’entre eux, une des
principales cultures traditionnelles (Maillard, 1975). 1l occupe 98% de la plantation de ces
pays (Abdul Hussain et Abdul Hussain, 2004). Leur production en huile représente 94% de la
production mondiale et les pays producteurs sont aussi généralement les principaux pays
consommateur (Benyahia et Zein, 2003).

L’huile d’olive vierge, étant la seule huile produite directement a partir d’un fruit et
qui n’a subi ni raffinage ni traitement industriel, conserve un grand nombre de substances
antioxydantes et vitaminiques. L’huile d’olive particulierement riche en ces substances.
Présente une forte action antioxydante et un effet protecteur contre les altérations cellulaires
induites par les radicaux libres (Ghedira, 2008).

La qualité de I'huile d'olive dépend de ses caractéristiques physico-chimiques,
organoleptiques, et de la teneur des composants naturels existant dans I'huile tels que la
chlorophylle, les polyphénals, les caroténoides; les acides gras (essentiellement I'oléique et le
linoléique) (Khlif et Rekik, 1996). Cette qualité de I’huile varie en fonction de plusieurs
facteurs: lavariété, région de provenance de I’olive, du stade de maturation au moment de la
cueillette des olives, des modaités de récolte, le stockage des olives, procédé
d’extraction...etc (Kammoun et al., 1999).

Cette étude a pour but de déterminer les caractéristiques physico-chimiques de la
variété Chemlal de deux régions différentes (Ighil Ali et Takerietz) a deux stades de maturité

avanceés. Cette présente étude est subdivisee en 2 parties :

Une synthése bibliographie aborde I’olivier, olives et leur mode d’élaboration et la
composition d’huile d’olive ainsi que les divers facteurs influencant sur la qualité de I’huile

d’olive.

La partie expérimental est consacrée en premier temps a I’étude de I’ensemble des
méthodes analytiques utilisées pour la détermination des indices de qualité, le dosage des
pigments, les composes phénoliques (polyphénols totaux, et ortho-diphénols), la composition

en acide gras et alafin lastabilité oxydative (Rancimat) des échantillons d’huiles récoltés a

B
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deux stade de maturité. En dernier temps, une partie réservée pour les résultats et leur

discussion.
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Chapitrel: Olivier et olive
I-1-L Olivier

L’olivier est un arbre cultivé depuis la plus haute Antiquité pour la production d’huile,
matiere grasse de base de la nourriture autour du Bassin méditerranéen ; il symbolise
d’ailleurs cette région, bien que l'aire ou il est cultivé pour la production des fruits et de I'huile
soit restreinte a une étroite bande de terrains, car il craint beaucoup les gelées hivernales
(Coutin, 2003).

L’olivier a été considéré comme symbole de la sagesse, de la paix, de larichesse et de
la gloire. Cet arbre parfaitement adapté au climat tempéré, aux sols rocheux et calcaires, ne

nécessite pas d’apport de fertilisant (Benlemlih et Ghanam, 2012).

|-1-1-Caractéristiques de I’olivier

L’olivier, arbre typiqguement méditerraneen, se caractérise par un fruit, I’olive, dont
I’huile est un composant essentiel du régime méditerranéen. Riche en acides gras insaturés, en
vitamine E et en polyphénols (notamment en hydroxytyrosol) (Van Der vossen et Mkamilo,
2007 ; Ghanam, 2012).

L’olivier mesure de 6 a 8 m de hauteur, a tronc tortueux et a écorce grisétre, crevassee.
Les feuilles, blanches argenté a la face inférieure, vert gristre a la face supérieure, opposees,
persistantes, coriaces lancéolées. Les fleurs sont petites et blanches, a quatre pétales, sont
réunies en grappes dressées. Les fruits d’olive sont des drupes ovoides, vertes puis noires a
pleine maturité, a noyau dur fusiforme. (Ghedira, 2008 ; Benlemlih et Ghanam, 2012).

L’olivier est sempervirent, c'est-a-dire qu’il est toujours vert : ses feuilles malgré
I’apparence tombent avec un cycle de trois années. Comme elles ne tombent pas toutes en
méme temps, I’arbre donne I’impression d’étre toujours vert. Il peut vivre plusieurs siécles.

Il est avant tout méditerranéen et résiste ala secheresse, au froid (jusqu’a moins 15°C).
(Artaud, 2008).
|-1-2-Classification botanique de I’olivier

L’olivier appartient au genre OLEA, qui est constitué de 30 especes différentes
comme le troéne, le lilas, le fréne, le forsythia. La classification botanique de I’olivier est

récapitul ée dans | e tableau suivant :
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Tableau | : Classification botanique de I’olivier (Artaud, 2008 ; Ghedira, 2008 ; Benlemlih et
Ghanam, 2012).

Famille Oleaceae

Genre Olea

Espéce Olea europaea

Sous-espéce O.europaea sylvestris (ol éastre)
O.europaea sativa

I-2-Olive

|-2-1-Définition

L’olive est une drupe a peau lisse, a enveloppe charnue renfermant un noyau tres dur,
0sseux, qui contient une graine quelques fois deux. Sa forme ovoide est typique. Sa couleur,
d’abord verte, vire au violacé et au noir a maturité compléte, vers octobre novembre dans

I’hémisphére nord (Gigon et Jeune, 2010).

Elle pese de 2 a 12 g, bien que certaines variétés puissent peser jusqu’a 20 g. Le
péricarpe comprend deux parties : I’épicarpe (la peau) et le mésocarpe (la pulpe) qui
représente environ 65-83 % du poids total. L’endocarpe (noyau) représente 13 % a 30 % du
poidstotal (Benlemlih et Ghanam, 2012).

|-2-2-Composition des olives

Les constituants chimiques du fruit de I’olivier sont résumés dans le tableau ci-

dessous.

Tableau Il : Composition chimique moyenne de I’olive (Benlemlih et Ghanam, 2012).

Eau% | Huile% | Sucre% | Cellulose% | Polyphénols¥% | Protéine% | Cendres%

Olive | 50% 22% 18% 5,5% 1,5% 1,5% 1,5%
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Lafigure suivante représente le fruit de I’olivier et répartition de ses composés physique.
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Figure 01 : Fruit de I’olivier et répartition de ses composés physique (Zarrouk, 2010).
|-2-3-Technologie d’élaboration de I’huile d’olive

L’objectif de toute méthode d’extraction consiste a produire la plus grande quantité
d’huile possible sans altération de sa qualité d’origine. Toutefois, si la qualité ne doit pas étre
modifiée, il est nécessaire d’utiliser uniqguement des méthodes mécaniques ou physiques pour
extraire I’huile, en évitant les réactions chimiques et enzymatiques qui pourraient changer sa
composition naturelle. L’extraction comprend les opérations principales suivantes:
(Benlemlih et Ghanam, 2012).

|-2-3-1-Cueillette des olives

La récolte est une opération importante de la culture de I’olivier. L’époque de
cueillette est liée au degré de maturation des olives mais la cueillette au stade vert donne une
huile trés susceptible a I’oxydation due a la teneur élevée en chlorophylles (Rahmani, 1996).
La cueillette 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 (Ouaouich et Chimi, 2007).
|-2-3-2-Nettoyage des olives

Le nettoyage des olives vise principaement & I’élimination de toutes les impuretés
pouvant avoir des incidences indésirables sur la qualité de I’huile et, essentiellement, nuire

aux matériels d’extraction.

5
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Le nettoyage des olives comporte deux opérations : effeuillage et lavage (khlif et al.,
2003 ; Benlemlih et Ghanam, 2012).

n -Effeuillage

Quel que soit le systéme de récolte utilisé traditionnel (gaulage) ou moderne
(vibrateurs), il existe toujours un pourcentage, plus ou moins grand, d’impuretés (feuilles,
brindilles, cailloux et terre) (Loussert et Brousse, 1978 ; Benyahia et Zien, 2003).

La présence des feuilles lors de la trituration des olives entraine une coloration
verdatre de I’huile qui est due a la présence des pigments chlorophylliens qui favorisent

I’oxydation de I’huile (photo-oxydation) et celle-ci se conserve mal (Chimi, 2001).

L'effeuillage des olives peut étre effectué manuellement ou a l'aide d'un systeme
rectangulaire en fils de fer, séparés entre eux par environ 1 cm. Cette opération peut étre
effectuée par des machines effeuilleuse-laveuse en méme temps (Uzzan, 1992 ; Ouaouich et
Chimi, 2007).

n -lavage

Apres I’effeuillage, il convient de procéder au lavage des olives, pour se débarrasser
de toutes les impuretés (terre, poussiere, brindilles, feuilles et cailloux) qui risquent d’altérer
la qualité de I’huile d’olive vierge car certaines traces métalliques dans les terres sont des
catalyseurs d’oxydation de I’huile réduisant ainsi leur temps de conservation (Uzzan, 1992 ;
Chimi, 2001).

Le lavage est réalisé a I’aide d’un courant recyclable. Afin d’améliorer I’efficacité des
laveuses, le bac de lavage est équipé d’un vibreur permettant de faciliter I’infiltration des
impuretés par les grilles et un systéme d’injection d’air permettant de créer une turbulence
dans lamasse (Khlif et al., 2003).

|-2-3-2-Broyage des olives

Les olives propres sont soumises a un broyage poussé qui vise a faire éclater la drupe
pulpeuse gorgée d’huile, au concassage du noyau et a I’écrasement de I’amande contenue
(Uzzan, 1992 ; Khlif et al., 2003 ; Benlemlih et Ghanam, 2012).

5
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Beaucoup de broyeur sont utilisés : broyeurs a meule en pierre pour le systéme a presse
et les broyeurs métalliques pour le systeme a centrifugation (Di Giovacchino, 1994 ; Khlif et
al., 2003).

L'utilisation des broyeurs métalliques aide a obtenir I'huile avec une teneur élevé en

polyphénols que celle obtenues en utilisant un moulin en pierre (Di Giovacchino et al., 2002).

La durée de broyage ne doit pas dépasser 20 a 30 minutes. Si le broyage est plus
prolongé, les polyphénols inhibiteurs naturels de I’oxydation ainsi que I’huile produite

s’oxydent en présence de I’air et cette derniére perd de sa qualité (Ouaouich et Chimi, 2007).

|-2-3-4-M alaxage

La péte d’olive doit étre malaxée pour la préparer bien a l'étape suivante de séparation
d'huile et pour favoriser un meilleur rendement d'extraction. Le malaxage se compose d'un
mouvement lent continu de pate d’olive qui fournit une augmentation du pourcentage
«d'huile libre » et aide la formation de gouttes plus grosse (Di-Giovacchino, 2002 ; Khlif et
al., 2003 ; Benlemlih et Ghanam, 2012).

Le rendement d'extraction d'huile augmente avec |'augmentation du temps et de la
température du malaxage de la péte d’olive (Di-Giovacchino, 2002). Les malaxeurs sont
€quipés pour ramener la péate a une température située entre 25°C et 30°C. Si la température
dépassé 30°C pour une durée maximale de 60 min, il en résulte la dégradation des composés
phénoliques et une perte d’arome (Ouaouich et Chimi, 2007 ; Djadoun, 2011).

|-2-3-5-Séparation de la phase huileuse

Une fois la pate d’olive homogénéisée et la coalescence effectuée, I’étape suivante
consiste a la séparation de la phase solide, de la phase liquide. La phase solide appelée
grignon est constituée de débris de noyaux, d’épiderme et de parois cellulaires, alors que la
partie fluide est composée d’huile et d’eau de végetation appelée margine.

Deux systémes de séparation de phases sont utilisés : un systeme de presse et un systéme de
centrifugation horizontale (Veillet, 2010 ; Benlemlih et Ghanam, 2012).

|-2-3-5-1-Procédé en discontinu ou systéme par presse

Ce systeme utilise des presses métalliques a vis ou, le cas échéant des presses

hydrauligues. La péte issue du broyage est empilée sur les scourtins, araison de 5 a 10 kg par

)
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scourtin. L’application de la pression sur la charge des scourtins doit étre réalisee de maniere
progressive. La séparation des deux phases se fait par décantation ou centrifugation (Benyahia
et Zein, 2003 ; Chimi, 2006 ; Benlemlih et Ghanam, 2012).

Les résultats de ce procédé pour 100 kg d’olive donnent: 20kg d’huile, 40kg de
grignon a 8 a 12% d’huile non récupérable par la pression et 40kg de margine contenant une

faible proportion d’huile (Uzzan, 1992).
|-2-3-5-2-Procédé en continu ou systeme a centrifugation

La pate d’olive malaxée est diluée avec de I’eau puis incorporée dans des
centrifugeuses permettant de séparer le solide du liquide. On trouve 2 types de centrifugeuse :
a2 phases et a 3 phases (Fouin et Sarfati, 2002).

%+ Procédé continu a deux phases

Le procédé a deux phases ne necessite pas I’adjonction d’eau pour la séparation des
phases huileuses et solides contenant les grignons et les margines (Fouin et Sarfati, 2002 ;
Chimi, 2006). Le décanteur a 2 phases donne une huile d’olive riche en polyphénols totaux,
en ortho-diphénols, une acidité moindre et une meilleure qualité organol eptique par rapport au
décanteur a 3 phases et par presse (Chimi, 2006 ; Del Caro et al., 2006).

¢+ Procédeé continu atrois phases

La centrifugation est réalisée par des centrifugeuses horizontales tournant a une
vitesse de 900 tours/ min. Par effet de la vitesse et de I’addition d’eau, les différents
composants de la péte se séparent selon leurs densités en trois phases d’ol le nom

« Centrifugation atrois phases »

une phase solide (grignons) se dépose dans la partie la plus éloignée de I’axe du
tour.
la phase aqueuse ou eau de végétation (margine), se trouve sur I’anneau

intermédiaire.

L’huile reste autour de I’axe (Benyahia et Zein, 2003).
La centrifugation a 3 phases incorpore une grande quantité d’eau qui augmente la
guantité de margine, par rapport a la centrifugation a 2 phases donnant ainsi une huile
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appauvrie en composés phénolique, vitamines et composes aromatiques (Gimeno et al.,
2002).

La séparation des deux phases liquides (huile et margines) se fait par décantation
naturelle ou par centrifugation dans des centrifugeuses verticales (Uzzan, 1992 ; Fouin et
Sarfati, 2002 ; Del Caro, 2006).
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Chapitrell : Huile d’olive

L’huile d'olive est un jus de fruit naturel extrait par des moyens mécaniques, dont la
qualité et les caractéristiques organoleptiques dépendent d'un grand nombre de facteurs qui
interviennent tout au long du processus de production depuis la création des plantations et leur
entretien jusqu'alatrituration pour |'obtention de I'huile (Khlif et Rekik, 1996).

I1-1-Classification et critére de qualité

Les huiles d’olives peuvent étre répertoriées selon diverses catégories établies selon
les caractéristiques des huiles (Benyahia et Zein, 2003). Le conseil olécole international
(COl, 2003) aainsi répertorié les quartes categories d’huile d’olive qui sont rassemblées dans

le tableau suivant :

Tableau I11: Classification et critere de qualité (COI, 2003).

Acidité Indice de | Extinction  spécifique | Caractéristiques
Parameétres libre (% | peroxyde | (UV) organoleptiques
d’acide | (meq — —
. 270nm | AK 232nm | Médiane du | Médiane
oléique) | O/kg) i
defaut du
Huile o
fruité
Huile d’olive <0.8 <20 <0.22 | <0,01| <2.50 Me=0
vierge extra Me>0
Huile d’olive <0.2 <20 <0.25 | <0,01| <2.60 | 0<Me<25
vierge Me>0
Huile d’olive <3.3 <20 <0.30 | <0,01 - 2.5<Me<6.0 -
vier ge courante
Huile d’olive - - - Me>6 -
vierge lampante >3.3 Non
limité
Me :médiane () : non limité
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I 1-2- Composition d’huile d’olive

Les composés chimiques d'huile d'olive peuvent étre divisés en deux groupes : La
fraction saponifiable, (98-99% de poids entier d’huile) et de la fraction insaponifiable (0.5-
2.0%) qui sont de grande importance en terme de leur valeur biologique, ains que certains
constituants caractérisés par leurs activités antioxydantes (Jeantet et al., 2006 ; Samaniego-
Sanchez et al., 2010).

|1-2-1-Fractions saponifiable
[1--2-1-1-Triglycérides

Les triglycérides sont composés d’une molécule de glycérol sur laquelle sont
accroches trois acides gras semblables ou différents, (Dilmi-Bouras, 2004). Les principaux

triglycérides de I’huile d’olive sont représentes dans le tableau suivant :

Tableau IV : Composition en triglycérides de I’huile d’olive en(%) (Ryan et al., 1998).

Nature %
000 40-60
POO 10-20
OOL 10-20
POL 57
SO0 5-7
O: acide oléique L : acidelinoléique
P : acide palmitique S: acide stéarique

[1-2-1-2-Acidesgras

La composition en acide gras de I’huile d’olive joue un réle important pour sa qualité
nutritionnelle et organoleptique. Divers facteurs, tels que le degré de maturité des olives, le
climat, la variété ont une incidence sur le profil de la composition en acides gras de I’huile
d’olive (Tanouti et al., 2011). Les principaux acide gras de I’huile d’olive sont représentes

dans le tableau ci apres:
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Tableau V: Composition en acides gras de I’huile d’olive (Gigon et Le Jeune, 2010).

Acidesgras Longueur de la chaine et | Teneur (%)
nombre d’instauration
Acide myristique C14.0 <0,05
Acide pamitique C16:0 7,5-20,0
Acide palmitoléique Cle:1l 0,3-35
Acide heptadécanoique C17:.0 <0,3
Acide heptadécanoique Cir:1 <0,3
Acide stéarique C18.0 0,5-5,0
Acide oléque C18:1 55,0-83,0
Acidelinoléique ci18:2 35-21,0
Acide linolénique C18:3 <1,0
Acide arachidique C20:0 <0,6
Acide gadoléique C20:1 <0,4
(eicosénoique)
Acide béhénique C22:.0 <0,2
Acide lignocérique C24.0 <0,2

I 1-2-2-Fraction insaponifiable

|1-2-2-1-Stérols

Les stérols représentent

I’huile d’olive. lls sont présents sous forme libre et estérifiée avec les acides gras (Phillip et

les constituants majeurs de la fraction insaponifiable de

al., 2002 ; Dilmi-Bouras, 2004). Parmi les facteurs, qui influent sur cette teneur, figurent la

variété des olives et leur degré de maturité (Assmann et Wahrburg, 1999). Les principaux

stérols de I’huile d’olive sont représentes dans le tableau ci apres :
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Tableau VI: Composition d’huile d’olive en stérols (% des stérols totaux) (Uzzan, 1992).

Stérols % des stérolstotaux
[3-Sitostérol 75-90
A-5 avénastérol 3-14
Campestérol 2-4
Stigmastérol 1-2
Cholestérol <0.3

|1-2-2-2-Composés aromatiques

Plus de 70 composeés contribuant au parfum et au goQt particulier de I'huile d'olive.
Parmi ceux-ci figurent des produits de dégradation d'acides gras insaturés comme les
aldéhydes (notamment hexanal, nonana ,1-hexanol ou 24-décadiénal). De plus, des
hydrocarbures aliphatiques et aromatiques, des alcools, des cétones, des éthers, des esters
ainsi que des furanes et des dériveés thioterpéniques contribuent de maniere notable al'odeur et

alasaveur deI'huile (Assmann et Wahrburg, 1999).

| 1-2-2-3-Composés phénoliques

L’huile d’olive vierges est riche en composés phénoliques appartenant a diverses
familles (phénols et hydroxyphénols, acides et acools phénols, sécoiridoides, lignanes,
flavonoides,...) (figure2). Les composés phénoliques contribuent largement a la stabilité
oxydative d’huile. Certaine polyphénols conférent aux huiles vierges une saveur amere et une
sensation de piquant (Ollivier et al., 2004). La teneur en polyphénols est significativement
liee a la qualite de I’huile d’olive. Cette qualité est affectée fortement par les conditions
agronomiques et technologiques de la production d’huile d’olive (Benlemlih et Ghanam,
2012).
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Figure 2: Principaux composes phénoliques de huile d’olive (Ollivier et al., 2004).
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|1-2-2-4-Tocophérols:

Les tocopheérols sont des composés importants de I’huile d’olive en raison de leur
contribution a la qualité nutritionnelle et la stabilité oxydative de I’huile (Baccouri et al,
2006). Les différents tocophérols (0, B, y et d-tocophérols) jouent le role d’antioxydants
naturels. L’a-tocophérol ou vitamine E est dote de I’effet antioxydant le plus puissant (Dilmi-
Bouras, 2004). La quantité de ces molécul es présentes dans I'huile est en fonction de plusieurs
facteurs. Bien gque les données scientifiques sur ce point soient relativement minces, il semble
gue la variété de l'olive et sa maturité ainsi que les conditions et la durée de la conservation
jouent un role capital (Assmann et Wahrburg, 1999). Le tableau suivant résume la
composition en tocophérols de I’huile d’olive.

Tableau VII: Composition en tocophérols (en % des tocophérols totaux) (Héléne, 2005).

Tocophérols Lateneur en (%)
a —tocophérol 24-65%
 —tocophérol 0,1-0,3%

y —tocophérol 81,0-92,0%

d —tocophérol 6,2-12,8%

|1-2-2-5-Pigments

La couleur de I’huile d’olive est le résultat des pigments (chlorophylles 80% et
caroténoides 20%), leur teneur est influencée par le cultivar d’olive, I’indice de maturation, la
zone de production, le systeme d’extraction et les conditions de stockage. Par conséquent, la
couleur est considérée comme un indice de qualité (Luaces et al., 2005; Benlemlih et
Ghanam, 2012).

% Chlorophylles

Les chlorophylles sont des substances colorantes de I’huile d’olive, jouant le role
d’antioxydant dans I’obscurité et pro-oxydant en présence de lalumiéere. Une faible teneur en
chlorophylle permet de diminuer les risques d’oxydation des différentes huiles (Tanouti et
al., 2011). Au stade de maturité précoce (stade vert), les olives sont peu riches en huile et
donnent un produit fini trés susceptible a I'oxydation de par sa teneur exceptionnellement
élevée en pigments chlorophylliens (Ouaouich et Chimi, 2007). La concentration en

chlorophylles peut dépasser 80mg/kg pour des huiles obtenu a partir d’olives en stade précoce
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de maturité, pour chuter a des valeurs d’environ 2mg/kg lorsque le fruit est bien mdr (Tanouti
et al., 2011).

% Caroténoides
Les caroténoides sont des pigments qui jouent un rdle d’antioxydant. Les principaux
caroténoides dans I’huile d’olive sont la lutéine, beta-caroténe et |es xanthophylles (Ryan et
al., 1998). Leur présences dans I’huile d’olive dépend de la variété, du degré de maturation,
des conditions d’environnement, du procédé d’extraction et des conditions de stockages
(Giuffrida et al., 2007).

I1-3-Bienfaits de I’huile d’olive

Les effets bénéfiques de la consommation d'huile d'olive ne sont pas dus seulement a
I'acide oléique, mais d'autres composants secondaires de I'huile dolive ont des effets
bénéfiques sur la santé (Leon Carralafuente, 2003). Le tableau ci-aprés résume les effets de

certains composes chimiques de I’huile d’olive sur la santé.

Tableau VIII: Effets de certains composés de I’huile d’olive sur la santé.

Composee Effets Auteurs
- Luttent contre le cholestérol total en (Dussol, 2009).
diminuant le LDL en faveur du HDL d’ou la
Acidesgras baisse du risque d’infarctus;
mono-insaturés | -Réduisent laformation des caillots de sang (Benhayoun et lazzeri,
dans les arteres. 2007).
-Empéchent la formulation du mauvais (Keros, 2005).
Stérols cholestérol.

-Inhibiteurs efficaces d'oxydation de LDL;

-Réduisent le risque de la maladie cardiague et
de I’athérosclérose;

Composee -Permettent de lutter contre les radicaux libres (Kellieet al., 2002 ;
phénolique aux effets délétéres : agressions des cellules, Ghedira, 2008 ;
modification de I’ADN, oxydation des lipides. Benlemlih et
Inhibe I’agrégation plaquettaire et a une Ghanam, 2012).

action anti-inflammatoire, et I’oleuropeine
favorise la formation d’oxyde nitrique, puissant
agent vasodilatateur, protecteur des vai ssealix
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sanguins,
-Activité antibactérienne.

-Activité antioxydant.

-Diminution de la sévérité des infections aux
Caroténoides virus de I’'immunodéficience humaine (VIH) (Soméet al., 2004).
-Effet nutritionnel (provitamine A).

Composés -Effets antimicrobiens (Ledn Carralafuente,
aromatiques 2003).

Il -4-Facteurs influencant la qualité de I’huile d’olive

La qualité de I’huile d’olive varie non seulement en fonction de la variété, du sol et des
conditions climatiques mais également de nombreux facteurs liés au cycle de production, au

procédé d’extraction ainsi que la conservation (Rahmani, 1999 ; Ranali et al., 1999).

| 1-4-1-Facteurs de I’environnement
[1-4-1-1-Climat et Altitude

La culture de l'olivier est une culture tres sensible aux températures hivernales
inférieures a0° C et méme pour des températures -15° C qui contribuent al'arrét du processus
de fécondation pendant la période de floraison. Les hautes températures au printemps et en été
provoquent la chute précoce des fruits et un ralentissement du processus de grossissement de
ces derniers a cause de I'effet excessif de |'évapotranspiration. Ce qui affecte négativement la
gualité et la quantité d'huile extraite (Ouaouich et Chimi, 2007). Les basses températures
favorisent la synthese de I’acide linoléique au désavantage de I’acide oléique (Zarrouk et al.,
1996 ; Douzane, 2010).

Une augmentation des acides gras satures, acides gras polyinsaturés et des

antioxydants a été observée aux basses altitudes (Paz et al., 2005).
|1-4-1-2-Sol

L'olivier pousse mal sur les sols argileux a cause de I'asphyxie que subissent les
racines durant les saisons pluvieuses et ce type de sol se caractérise par des fissures qui
engendrent un dessechement des racines et les oliviers souffrent par la suite d'un mangue
d'eau. Les conséguences néfastes d'un tel sol se résument en une chute importante des fruits et
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en un calibre réduit des olives. Au contraire des sols argileux, les sols profonds sadaptent
beaucoup mieux a l'olivier par leur action de rétention d'eau des pluies qui sera épuisée par
I'arbre pendant le printemps pour alimenter sa végétation, ce qui améliore la qualité et le
rendement en huile (Ouaouich et Chimi, 2007).

|1-4-1-3-Influence de I’irrigation

L’irrigation permet d’obtenir des olives a gros calibre et améliore la teneur en huile
des fruits destinés a la trituration. Elle permet également d’agir sur la maturité des fruits, soit
on I’avancant si la charge fructifére de I’arbre est faible ou en la retardant dans le cas inverse
(Rahmani, 1996).

Une irrigation avec une eau contenant des quantités en sel élevées modifie la
composition en acide gras de I’huile d’olive, réduit le taux en acide oléique et augmente la
teneur en acide linoléique (Zarrouk et al., 1996). Un apport en engrais riches en azote retarde
la maturation (Rahmani, 1996).

Plusieurs études ont montré gque I'augmentation de la quantité d'eau produit des huiles
ayant une faible teneur en composés phénoliques (Patumi et al., 2002; Gomez-Rico et al.,
2007).

|1-4-1-4-Zone de culture

La teneur en acides gras de I’huile d’olive varie en fonction de la zone de production.
La couleur de I’huile d’olive est le résultat des pigments chlorophylliens et caroténoides. Leur

teneur est influencée par la zone de production (Benlemlih et Ghanam, 2012).
I1-4-2-Maladies et Ravageurs

Les taches foliaires ou ceil de paon dues a spiloceaea oleagina, sont des maladies les

plus rencontrées dans la culture de I’olivier (Van Der vossen et Mkamilo, 2007).

L'olivier peut souffrir des déprédations d’une bonne quinzaine d’insectes spécifiques
de cet arbre, dont certains sont plus spécialement nuisibles dans certaines régions de culture
intensive (Coutin, 2003).

La mouche de I’olive (Bactrocera olea) est le principal ravageur d'olive dans le bassin

méditerranéen. Cette mouche provoqgue des dégats quantitatives (elle consomme de 50-150mg
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de pulpe) et degats qualitatives (elles traduisent une augmentation de I’acidité et I’indice de
peroxyde) (Rahmani, 1999).

La fraction volatile de I’huile est modifiée. Les composés volatils totaux, les alcools
totaux, plusieurs alcools et le rapport hexenal/alcools totaux sont corrélés avec I’attaque. Ces
indices peuvent servir d’indicateurs pour les huiles issues des olives attaquées par la mouche
(Tamendjari et al., 2011).

|1-4-3-Incidence de la maturation

Le degré de maturité des olives au moment de la récolte est un facteur important qui
influe sur la qualité de I'huile d'olive obtenue. 1l est souhaitable que la récolte des olives
puisse étre effectuée a une époque telle a permettre ala fois de tirer le rendement maximal a
I'extraction et a assurer les meilleures caractéristiques qualitatives de I'huile produite
(Demnati, 2008).

Durant la maturation du fruit, des changements chimiques importants se produisent au
niveau de la drupe d’olive qui est lies a la synthése des substances organiques spécialement
les triglycérides et d’autres activités enzymatiques qui peuvent affecter la qualité de I’huile
d’olive (Salvador et al., 2001). Ces changements sont pertinents sur le plan commercial car ils
ont un effet significatif sur les caractéres sensoriels, stabilité oxydative et/ou la valeur
nutritionnelle de I'huile d'olive (Matos et al., 2007).

Une diminution des pigments a été observée par Gomez-Rico et al. (2007) pendant la

maturation des olives.

Durant le stade de pigmentation, les constituants phénoliques augmentent avec le
degré de maturité jusqu’a semi-noir ou les olives revétent un intérét primordial pour
I’obtention de I’huile de bonne qualité (Chimi, 2001 ; Baccouri, 2007).

I 1-4-4-Incidence du systeme d’extraction

Le systeme super presse produit une huile trés riche en polyphénols totaux, ains
I’huile produite par le systeme a trois phases est caractérisé par un golt métallique et une
stabilité modéré par rapport au systeme super presse, alors que le systéme a deux phases
montre plus de performance du point de vue stabilité oxydative et organoleptique (fruité).
Tout les résultats affirment que le systeme a deux phases est le plus efficace, et qui donne des

résultats avec un écart type standard plus faible (Ben hassine et al., 2009).
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I1-4-5-Conditions de stockage des olives

L e stockage constitue dans la majorité des cas |a principal e cause de la détérioration de
la qualité de I'huile extraite. Au cours de ce stockage, les olives subissent des altérations plus
au moins profondes selon la durée et les conditions de stockage. Ces atérations sont dues a
I'activité enzymatique propre a la matiere elleméme (lipolyse) mais également au
développement microbien durant la période de stockage. Avec |'allongement de la durée de
stockage, on assiste a une augmentation de I'acidité, de l'indice du peroxyde et a une
détérioration des propriétés organol eptiques de I'huile (Ouaouich et Chimi, 2007).

Les huiles produites a partir d’olive fermentées sont caractérisées par le
défaut « chémeé »alors que les huiles en provenance d’olive qui ont chémé pendant plusieurs
jours aune humidité élevé, se caractérisent par un défaut « moisi humide » (Chimi, 2001).
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Chapitrel : Matériel et méthodes
I-1-matériel vegétal

Les échantillons d’huile d’olive de la variété Chemlal utilisés dans notre travail
proviennent de deux régions différentes, le 1¥echantillion d’Ighil Ali et le 2°™ issu de la
pépiniére de I’l.T.A.F (Institut Technique d’Arboriculture Fruitiere et de la Vigne) situé a
Takerietz, commune de souk ouefella, willaya de Bgjaia. Durant la compagne 2012-2013. Le
tableau suivant récapitule les informations sur notre échantillonnage.

Tableau | X : Informations sur notre échantillonnage.

Variété | origine | Date de | Date de | Caractéristique delavariété Chemlal
récolte I’extraction

Fruit de forme allongée, au sommet pointu
08/01/ 2013 | 09/ 01/ 2013 | avec un poids faible, de coloration noir en
Ighil Ali pleine maturité (Mendil et Sebai, 2010).

16/02/2013 17/ 02/ 2013
Chemlal

31/ 01/ 2013 | 03/ 02/ 2013
Sidi-aich
I.T.AF

28/ 02/2013 | 03/ 03/ 2013

| -2-Extraction de I’huile d’olive

L’extraction de I’huile d’olive est faite a I’aide d’un oléodeseur de type Levi-dilon-

Lerogsame suivant les étapes citées ci aprés:

#® Effeuillage et lavage ;
# Broyage a I’aide d’un broyeur a marteau ;
# Malaxage est réalisé en deux temps:
- 15min sanseau ;
+15min avec 50ml d’eau tiede (30°C) pour 920g de pate d’olive ;
# Centrifugation de la pate a I’aide d’une centrifugeuse verticale ayant une

vitesse de 4845 tours/min ;
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#® Aprés décantation naturelle, les échantillons d’huile ont éé placés dans des
Flacons en verre fumés étiquetés et mise au réfrigérateur (4°C) en attendant

d’étre analysées.
|-3- Analyses effectuées sur lesolives
I-3-1-Indice de maturité:
> Principe:

L'indice de maturité (IM) est déterminé selon la méthode développée par la station
agronomique de Jaén basée sur |'évaluation de la couleur de la peau et de la pulpe des olives.
L’IM évalue la gamme de 0 (100% peau verte intense) a 7 (100% chaire pourpre et peau
noire) (Mraichaet al, 2010).

» Protocole expéimental

On prend 100 fruits de chaque variété choisis au hasard dans un kilogramme d’olive.
Cet indice est déterminé par notion visuelle selon une échelle de coloration de peau verte

intense jusqu’a peau noire et pulpe violette sur toute la pulpe jusqu’au noyau.

L’indice de maturité est déterminé par laformule suivante :

IM=Ap*0+A1*1+A*2+A3*3+As*4+ As*5+ Ag* 6 +A7* 7/100

Ao-7: le nombre de fruits d’olive

Leschiffresde0-7 : le numéro de la classe représenté comme suite :

0 : peau vert intense ;

1: peau vert jaunétre ;

2 : peau verte avec des taches rougeétres sur moins de la moitié du fruit: début delavéraison ;
3 : peau rougeétre ou violette sur plus de lamoitié du fruit : fin delavéraison ;

4 : peau noire et pulpe blanche ;

5: peau noire et pulpe viol ette sans atteindre le centre de la pulpe ;
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6 : peau noire et pul pe violette sans atteindre e noyau ;
7 . peau noire et pulpe violette sur toute la pulpe jusqu’au noyau.
|-3-2-Estimation du rendement en huile desolives

» Principe

La détermination du rendement de chague échantillon est réalisée par I’extraction de
I’huile sur soxhlet pendant 6h avec de I’hexane a partir d’une quantité de péte d’olive

préalablement séchée a I’étuve (100°C pendant 4 heures).

La teneur en huile est déterminé apres distillation du solvant au moyen d’un
évaporateur rotatif, I’extrait est séché dans une étuve a 105°C jusqu’a obtention d’un poids
constant (Lecoq, 1965).

Le rendement est déterminé par laformule suivante :

R(%)= [(M-M)/M ,*100

R : rendement en huile des olives exprimé en pourcentage ;
M : masse en gramme du ballon contenant I’huile d’olive ;
Mo : masse du ballon vide;
M pe: masse en gramme de la prise d’essai.
I-4-Analyses effectuées sur I’huile d’olive
|-4-1-Acidité

> Principe

L'acidité d'un corps gras mesure le pourcentage d'acides gras libres contenu dans cel ui-
ci. Elle est déterminée selon la méthode décrite dans le réglement CEE/2568/91 relatif au
caractéristique des fruits d’olives et des huiles de grignons d’olive ainsi aux méthodes

d’analyses afférentes. Le principe repose sur la mise en solution d’une prise d’essai dans un
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mélange de solvant (éthanol-éher diéthylique), puis titrage des acides gras libres avec une

solution aqueuse d’hydroxyde de potassium.
> Protocole expérimental

Une prise d’essai d’huile de 5g a été dissoute dans 20 ml d’un mélange d’oxyde
diéthylique-éthanol a 95% (V/V). Le mélange a été titré en agitant a I'aide d'une solution
éthanoliqgue d'hydroxyde de potassium (0,IN) en présence de phénolphtaléine jusqu’a
coloration rose persistant une dizaine de secondes. Un essai témoin a été réaise dans les

mémes conditions.

L’acidité est exprimeée en pourcentage d'acide oléique qui se détermine ainsi :

A% (acide oléique) = 56,1* N* (V-V)/m* 2

V: volume en millilitre de KOH nécessaire a la neutralisation de I’échantillon ;
Vo : volume en millilitre de KOH nécessaire ala neutralisation le blanc ;
N : normalité de la solution de KOH (0,1N) ;
56,1 : Masse molaire en g/mol de KOH ;
m : masse en gramme de la prise d’essali.
|-4-2-Indice de per oxyde
> Principe

L’indice de peroxyde représente la quantité des substances de I’échantillon (exprime
en milliéguivalents d'oxygéne actif par Kg de matiére grasse) qui oxydent I’iodure de
potassium. Indice de peroxyde est déterminé selon la méthode décrite dans le reglement
CEE/2568/91. Le principe repose sur la prise d’essai est traitée par I’iodure de potassium en
présence de chloroforme et acide acétique. L'iode libéré est titré en retour par une solution de

thiosulfate de sodium.
» Protocole expérimental

Prise d’essai de 2 g d’huile filtrée a éé mis en solution dans 10 ml de chloroforme

dans une fiole. 15 ml d'acide acétique et 1ml d'iodure de potassium (solution agueuse saturée)
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ont été ragjoutés. La fiole a été ensuite bouchée immédiatement et agitée vigoureusement
pendant 1 minute, puis laissée a I'obscurité pendant 5 minutes a température ambiante. 75 ml

d'eau distillée ont été g outés au mélange.

L'iode libéré a été titré apres avoir ajouté quelques gouttes d’empois d’amidon par une
solution de thiosulfate de sodium (Na;S;03) a 0,01IN tout en maintenant le mélange en

agitation vigoureuse. On effectue de la méme fagon un essai en blanc.

L’indice de peroxyde est déterminé par laformule suivante :

Ip=V*T*1000/m.meqO,/kg

V : Nombre de ml de solution de thiosulfate de sodium utilisé, corrigé en fonction des

résultats de I’essai a blanc ;

T : Normalité de la solution de thiosulfate de sodium (0,01 N) ;

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

|-3-3-Détermination de I’extinction spécifique dans I’'UV
> Principe

Le coefficient d’extinction spécifique est déterminé selon la méthode officielle déecrite
par le COI (1996). Cette méthode consiste a déterminer les coefficients d'extinction K232 et
K270 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
(Alaiset al, 1999).

“» Protocole expérimental

Aprés avoir filtre les échantillons d’huiles via le sulfate de sodium anhydre, une prise
d’essai de 0,25¢g est introduite dans une fiole jaugé, on compléete avec le cyclohexane. La
lecture des absorbance est mesurée aux longueurs d’onde de 232 et 270 nm. En employant
comme blanc le solvant employé.

Les coefficients d’extinction spécifiques a 232 nm et 270 nm sont calculés par la formule

suivante:

E (1%/1cm)=A, /C* |
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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).

|-4-4-Dosage des pigments

Les teneurs en chlorophylles et en caroténoides des échantillons ont été déterminées
par Allaout et al. (2009). Un échantillon d'huile d'olive de 7.5 g a éé dissous dans le
cyclohexane jusqu'a un volume final de 25 ml. La fraction de chlorophylle a é&é mesurée par

un spectrophotometre UV a 670 nm et |es caroténoides a 470 nm.

Les valeurs des coefficients d’extinction spécifique utilisee étaient Eo=613 pour la
phéophytine, une composante principale des pigments chlorophylliens, et Eo=2000 pour la
lutéine, une composante magjeur des caroténoides. La concentration des colorants a été

déterminée par les équations suivantes :

r A
Chlorophylle (mg/kg)=As7o* 10°/613* 100+ d

Carotenoide (mg/kg)=A470* 10/2000* 100*d
\ J

A, : absorbance a la longueur d’ondeA ;
d : épaisseur de lacuve en centimetre (1cm).
|-4-5- Extraction et dosage des polyphénols totaux
< Extraction
L’extraction de polyphénols est décrite par la méthode de (Favati et al. (1994).

Un échantillon d’un gramme d’huile est dissout dans 10ml d’hexane.la solution a été
introduite dans la colonne d’octadecyle Cig ensuite lavée avec |’hexane. On récupere I’extrait

phénolique avec 10 ml de méthanol. L’extrait est recueilli dans un flacon de 10ml.
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++ Dosage des polyphénolstotaux

> Principe

La détermination de la teneur en polyphénols totaux a été réalisé selon la méthode
décrite par Favati et al. (1994). Les polyphénols totaux sont dosés on suivant leur capacité a
réduire les acides phosphotungstiques (Hz PW12 O40) €t phosphomolybdiques (H3 PMog,
O4), contenus dans le réactif de folin-ciocateu en un complexe molybdotungsténe. Ce
dernier présente une coloration bleutée proportionnelle a la quantité des polyphénols présents

dans les échantillons (singleton et al., 1999).
» Protocole expérimental

Dans une fiole de 20ml, 2ml de I’extrait phénolique, 5ml d’eau distillée et 0,5ml de
réactif de folin-ciocalteu sont mélangés.aprés 3min d’incubation, on gjoute 4ml de carbonate
de sodium (Na; COs3) a 10% puis agjuster avec de I’eau distillée a 20ml.aprés incubation a
I’obscurité pendant 90 min, le mélange est centrifuger et analysé a 765 nm. Le blanc est

préparé avec 2ml de méthanol alaplace de 2 ml de I’extrait.

Les concentrations en composés phénoliques de différents échantillons sont
déterminées en utilisant une courbe d’étalonnage (annexe 02) établie dans les mémes

conditions a I’aide de I’acide gallique.
|-4-6-Dosage des ortho-diphénols
> Principe

Laméthode est basée sur la formation d’un complexe jaune entre les ortho-diphénols
et les ions molybdate, I’absorbance des solutions phénoliques est mesurée a 370 nm (Olivier
et al., 2004).

> Protocole expérimental

La concentration en ortho-diphénols des extraits méthanoliques a été déterminée
selon la méthode décrite par Bendini et al. (2003). Avec quelques modifications.une prise
d’essai de 4ml d’extrait méthanolique est gjouté a 1ml de la solution de molybdate de sodium
dihydraté a5% dans I’éthanol-eau (v/v). Apres 15min d’incubation a obscurité, la préparation
est filtrée. L’absorbance est mesuré a 370 nm contre un blanc réactif contenant 4ml d’extrait

et 1ml d’éthanol-eaul.
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Les concentrations en ortho-diphénols de différents échantillons sont déterminées en
utilisant une courbe d’étalonnage (annexe 02) établie dans les mémes conditions a I’aide de

I’acide caféique.
|-4-7-Déter mination de profil en acide gras par chromatographie en phase gazeuse
Cette analyse a été réalisée au niveau du complexe CEVITAL spa.

s Préparation des esters méthyliques

Les esters méthyliques ont été préparés selon la méthode standard préconisée par I’C
E. (2002). Relative aux corps gras d’origine animale et végétale. Dans un ballon de 50 ml,
0,59 d'huile ont été dilués dans 5 ml d'une solution d’hexane, 0,5 ml d’une solution
méthanolique d’hydroxyde de potassium (2N) ont été rajoutés, le mélange a été agité pendant
30 secondes, puis centrifugé a 3000 tours/min, 2 gouttes de surnageant ont été prélevées et

mélangées avec 1 ml d’hexane.
% Analyse des esters méthyliques par CPG

1pl des esters méthyliques est injecté dans un chromatographe en phase gazeuse de

type Chrompack C 9002, dont les conditions d’analyse sont décrites ci-apres :

e Détecteur: FID, T =250° C;
Injecteur : SPLIT 1/100, T° =250° C;

e (Gaz vecteur : Azote;

e Colonne Capillaire: DB 23 de longueur 30 mm, de diametre intérieur 0, 32 mm et
d’épaisseur de film 0,25um ;

e Température de I’injection 250 °C ;

e Vitessedu papier: 0,5cm/min;

e Programme de température :
6,5°C/min 27,5°C/min 40°C/min
130°C ——»1/0°C— 215°C—— 230°C
Imin 12min 3min

Les acides gras sont identifiés par comparaison avec le temps de rétention de standards

appropriés ainsi que leur teneur est déterminée en calculant les aires des pics correspondants.
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[-4-8- Test du Rancimat
> Principe

Le principe du test consiste a vieillir prématurément les matieres grasses par
décomposition thermique a 98°C, sous un bullage intensif d’air. Les acides organiques,
produits de dégradation de cette oxydation poussée, sont entrainés par un courant d’air et
recueillis dans une cellule de mesure remplie d’eau distillée. Le temps d’induction est
déterminé par conductimetre (Rahmani, 2007).

|-4-9-Etude statistique

Mise a part I’analyse du profil d’acides gras par CPG et Rancimat les données ainsi
obtenues ont été traitées statistiquement par I'analyse de variance (ANOVA). Au moyen du
logiciel Statistica version (5.1). Chaque test est réalise en trois essais et les résultats

représentent la moyenne des trois mesure.

L analyse en composante principale (ACP) a été effectuée pour pouvoir comparer et
classer les résultats des différents échantillons de Chemlal a deux stades de maturité. Le degré
de signification des résultats est pris ala probabilité p<0,05.
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Chapitrell : Résultats et discussion
I1-1- Analyses effectués sur lesolives
I1-1-1-Indice de maturité

L’indice de maturité est un indicateur important qui informe sur la maturité du fruit et
de ladate optimale de récolte. Cet indice est spécifique pour chaque variété (Boukachabine et
al., 2011).

L’analyse statistique effectuée indique que I’indice de maturité des olives differe

significativement (p<0,05) d’une récolte a une autre de la méme région.

Les résultats obtenus au cours de notre éude (figure 3) montrent une augmentation de
cet indice au cours de la maturation de la variété Chemlal des deux régions. Les résultats de la
récolte 2(6,35 et 6,56 des deux régions Ighil Ali et Takerietz respectivement) ne montrent
aucune différence significative (p<0,05), par contre une différence significative est observée

entre larécolte 1 des deux régions Ighil Ali et Takerietz (5,41 et 5,25 respectivement).
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Figure 3 : Indice de maturité des olives.
* Les valeurs portant les différentes |ettres présentent une différence significative (p<0,05).
*Les barres verticales représentent les écarts types.
Cette augmentation au cours de la maturation est remarquée par Mraicha et al. (2010)
pour la variété Chemlali de Tunisie les résultats de I’indice de maturité sont 1,1, 2 et 7 du
08/10/2008, 04/11/2008 et 30/01/2009 respectivement au cours de la maturation.
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Malgré la date de la 1% récolte de la variété Chemlal d’Ighil Ali moins avancé que
celle de Takerietz, elle montre une vaeur plus élevée que celle d’Ighil Ali. Ceci est peut étre
due a la charge de I’arbre en olives et ladifférence de climat et du sol des deux régions.

[1-1-2-Estimation du rendement en huile

Pour les échantillons étudiés (figure 4), on constate une différence significative entre
les deux récoltes des échantillons d’Ighil Ali et Takerietz, mais entre la méme récolte, les

valeurs ne montrent aucune différence significative (p<0,05).
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Figure 4 : Rendement en huile des olives.

* Les valeurs portant les différentes | ettres présentent une différence significative (p<0,05).
*|es barres verticales représentent |es écarts types.

On remarque aussi une augmentation du rendement de 37% a 39,13% et 36,8% a
39,7% pour Ighil Ali et Takerietz respectivement.

D’aprés Maillard. (1975) la teneur en huile augmente au fur et a mesure de
I’avancement de la maturation. Cette augmentation peut étre expliquée par I’accumulation de
I’huile dans les vacuoles a I’intérieur des cellules du mésocarpe des drupes (lipogenése)
(Rahmani, 1996 ; Ait Yacine et al., 2002).

Une augmentation du rendement en huile au cours de la maturation des olives
également est observée par Mraicha et al. (2010) pour la variété Chemlali de Tunisie (13-
28%) alant du 08/10/2008 au 30/01/2009.
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I1-2- Analyses effectuées sur I’huile d’olive

I1-2-1-Acidité

L’ acidité est le pourcentage d’acide gras libéré par I’hydrolyse des chaines de
triglycérides (Kammoun et al., 1999). C’est un critére de qualité important, permetant de

classer I’huile en différentes catégories en fonction de leur teneur en acides gras libres.

Les résultats obtenus (figure 5) montent une différence significative entre les deux
récoltes pour Ighil Ali et Takerietz. Ces résultats ne montrent aucune différence significative

(p=0,05) entre la récolte 1 des deux regions, mais une différence significative (p<0,05) est
observée pour la 2™ récolte.
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Figure5 : Pourcentage d’acidités des échantillons d’huiles.

* | esvaleurs portant les différentes | ettres présentent une différence significative (p<0,05).
*Les barres verticales représentent les écarts types.

L’acidité de la variété Chemlal des deux régions est inferieurs aux limites de la catégorie
d’huile extra vierge établies par le COI (2003) qui est de 0,8%.

L acidité de nos échantillons est proche de ceux apportés par Kammoun et al. (1999)
(0,25-0,35%) pour lavariété Chemlali Sfax.

Une augmentation de I’acidité des échantillons est observée au cours de la maturation
des olives de la variété Chemlal des deux régions. Cette augmentation peut étre expliquée par
la date de récolte qui est plus tardive tel rapporté par Kammoun et al. (1999) et auss de
I’hydrolyse des triglycérides provoquée par I’action des enzymes libérés lors de la maturation.
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[ 1-2-2-Indice de peroxyde

Indice de peroxyde estime I’état d’autooxydation de I’huile (Tanouti et al., 2011). Cet
Indice augmente progressivement au cours de la maturation de la variété chemla pour les

deux régions (figure 6).

On observe une différance significative entre les deux récoltes de la région d’Ighil Ali,
mais pour la région de Takerietz aucune différence significative (p< 0,05) n’est notée.
L analyse statistique effectuée entre la 1¥© récolte pour les deux régions et méme pour la 2°™

récolte indiguent que I’indice de peroxyde des échantillons d’huile différe significativement.
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Figure 6 : Indice de peroxyde des huiles analysées.

* Les valeurs portant les différentes | ettres présentent une différence significative (p<0,05).
*|es barres verticales représentent |es écarts types.

Pour les échantillons étudiés, les teneurs en peroxyde vont de 0,87 a 0,91 meq O,/ kg
d’huile. En comparant ces valeurs a celles de la norme commerciale du COI, on constate
également que tous les échantillons analysés sont conformes ala norme ce qui permet aussi de
classer ces huiles dans la catégorie vierge extra (IP<20 meq O, /kg).

On remarque aussi une valeur élevée de 1,90 pour la 2°™ récolte de la région d’Ighil
Ali due a la teneur édevée en acides gras libres et méme une faible teneur en composés

phénoliques enregistrée.

Les faibles valeurs de I’indice de peroxyde de la variété Chemlal seront liées d’une
part aleur richesse en antioxydants (les polyphénols et caroténoides) et a I’état sain des fruits,

d’autre part aux bonnes conditions de transformation des olives (la récolte a la main, de
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Les valeurs obtenues de I’indice de peroxyde de nos huiles sont largement faibles que
celle obtenues par Ben Takaya et Hassouna. (2005) qui sont de 8,1 et 11,4 meq d’OJ/kg
respectivement pour la variété Chatoui en Tunisie (2000 a 2001).

| 1-2-3-Détermination de I’extinction spécifique dans I’'UV

La détermination des absorbances a 232nm et de 270nm permet |la détection des
produits d’oxydation des acides gras insaturés. Parmi les produits d’oxydation les
hydroperoxydes (produits primaires) qui absorbent la lumiere au voisinage de 232nm, si
I’oxydation se poursuit, il se forme des produits secondaires d’oxydation tels les cétones-
insaturés qui absorbent a 270nm (Tanouti et al., 2010).

Les valeurs de la variété Chemlal d’Ighil Ali des deux récoltes (figure 7), ne montrent
aucune différence significative. Mais pour les résultats de Chemlal de Takerietz montrent une
différence significative (p<0,05), la valeur de la 1%© récolte est supérieure a celle de la 2°™
récolte. Cette variation peut étre expliquée par une légére oxydation due aux conditions de
stockage des olives (temps et température) ou a la présence des composés qui absorbent ala

méme langueur d’onde.

Les résultats obtenus montrent que tous les échantillons d’huiles présentent des

absorbances a 232 inferieures aux limites établies par le COI. (2003) pour une huile extra

vierge (k23<2,5)
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Figure 7 : Extinction spécifique & 232nm (K 232) des échantillons d’huile analysés
* | esvaleurs portant les différentes lettres présentent une différence significative (p<0,05).

*Les barres verticales représentent les écarts types.
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Figure 8 : Extinction spécifique & 270nm (Ko70) des échantillons d’huiles analysés.

* Les valeurs portant les différentes | ettres présentent une différence significative (p<0,05).
*|es barres verticales représentent les écarts types.

Extinction spécifique (figure 8) a 270nm montrent une différence significative pour les
échantillons d’huile de la variété Chemlal d’Ighil Ali mais inferieur a la norme fixé par le
COl. (2003) (k270<0,22) pour I’huile extra vierge. Par contre les résultats des échantillons
Takerietz dépassent la norme du COI. (2003) pour I’huile extra vierge.

Les valeurs élevées du coefficient K,z des échantillons de Takerietz (0,25 et 0,23)
sont relatives a une oxydation des ces deux huiles conduisent a la formation des composés
non radicalaires et des diénes conjugués. Cette oxydation peut étre reliée aux modalités de la

récolte et aux conditions de stockage des olives.

Les échantillons d’huile de la variété Chemlal d’Ighil Ali présentent des valeurs des
indices de qualite (acidité, indice de peroxyde et coefficient d’extinction dans I’UV inferieurs
aux limites établies par le COIl. (2003) pour une huile extra vierge, ce qui nous permet de

classer ces huiles d’olive dans la catégorie extra vierge.

Il est a noté que les valeurs du coefficient d’extinction spécifique Kyzonm de la variété
Chemlal de Takerietz est supérieure a celle fixée le COl, ce qui hous méne a classer ces huiles

d’olive dans la catégorie vierge fine.
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| 1-2-4-Dosage des pigments

Les résultats obtenus (figure 8) des pigments de I’huile d’olive de la variété Chemlal
des deux régions (Ighil Ali et Takerietz) ne montrent aucune différence significative (p<0,05)

entre les deux récoltes et les deux régions pour les chlorophylles.
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Figure 9: Teneur en chlorophylles (a) et caroténoides (b) des échantillons d’huiles.

* Les valeurs portant les différentes | ettres présentent une différence significative (p<0,05).
*|es barres verticales représentent |es écarts types.

Les huiles de la 1%¢ d’Ighil Ali et Takerietz ont enregistrées des teneurs en
chlorophylles de 1,60 et 1,66 mg/kg respectivement. Qui diminuent pour la 2*™récolte & des
valeursde 1,19 et 1,51 mg/kg d’huile.

Nos résultats de la teneur en chlorophylles sont proches de ceux apportés par Khlif et
Rekik. (1996) qui ont fait une étude sur la variété Chemlali de Tunisie des différentes régions
et qui trouvent des valeurs de 1,47, 1,82 et 0,99 mg/kg d’huile (Sfax zone cotiere, Sfax foret

intérieur et Sidi bouzid) respectivement.

@




Partie expérimentale Résultats et discussion

Aucune différence significative (p<0,05) n’est observée entre les deux stades de
maturation des deux régions, mais des différences significatives sont notées entre les huiles
des deux régions de la variété Chemlal.

Les teneurs en caroténoides des huiles de la premiére récolte d’Ighil Ali et Takerietz
sont de 1,09 et 1,32 mg/kg d’huile respectivement qui diminuent a des valeurs de 1,01 et
1,218 mg/kg d’huile dans la 2°™ récolte.

La diminution de la teneur en caroténoides au cours de la maturation peut étre due a
I’oxydation de ces pigments comme second substrat durant la peroxydation lipidique sous
I’action des lipoxygénases (Minguez-Mosquera et al., 1990).

D’aprées Cariado et al. (2007) lorsque la maturation progresse, I’activité
photosynthétique diminue et les concentrations en chlorophylles et caroténoides diminuent
progressivement.

Les teneurs en chlorophylles diminuent considérablement au cours de la maturation
jusqu’a s’annuler dans les olives complétement mdres mais la teneur en caroténe diminue
considérablement au cours du processus de maturation, quelle que soit la variété mais
s’annule pas dans le stade trés avancé (Loussert et brousse, 1978 ; Kammoun et al., 1999 ;
Gomez-Rico et al., 2007).

Les faibles teneurs en pigments chlorophylliennes et caroténoides (enregistrées par nos
échantillons d’huile) peuvent étre expliquéees par les époques de récolte qui sont trés avancée
(30/02/2013 et 03/03/2013 olives en surmaturation).

| 1-2-5-Dosage des composés phénoliques totaux

Les polyphénols passent dans I’huile lors de son extraction et leurs présences dans
I’huile d’olive sont considerés comme les antioxydants naturels qui protége I’huile contre
I’oxydation, il lui confere une meilleurs stabilité lors du stockage et une saveur amére
(Tanouti et al., 2011).

Les résultats des teneurs en polyphénols totaux représentés dans la figure 9 montrent
des différences significatives (p<0,05) entre les échantillons d’huile selon la région et la date

de récolte.

Les teneurs en polyphénols totaux enregistrées pour la 1% récolte des deux régions
Ighil Ali et Takerietz sont de 684 et 659 mg/kg respectivement. Qui diminuent & la 2™

récolte a des valeurs de 219 et 623 mg/kg d’huile respectivement.
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Figure 10 : Teneur en polyphénols des échantillons d’huiles.

* | es valeurs portant les différentes lettres présentent une différence significative (p<0,05).
*Les barres verticales représentent les écarts types.

La forte diminution de la teneur en polyphénols totaux de I’huile au cours de la
maturation pour la région d’Ighil Ali est peut étre due a la diminution de I’activité
enzymatique de la L-phénylaanine Ammonia lyase (PAL) (enzyme responsable de la
synthése des composés phénoliques) durant le processus de maturation des olives (Tovar et
al., 2002). Aussi cette diminution peut étre expliquée par une forte irrigation qui peut
diminuer I’activite de cette enzyme (pluviométrie importante durant cette période a Ighil Ali

tel rapporté par Tovar et al. (2002).

L es teneurs en composes phénoliques totaux obtenus par Kammoun et al. (1999) sur la
variété Chemlali de Sfax et Zarzis en Tunisie (20-100mg/kg d’huile) alant de la 1¥¢ semaine
d’octobre 1998 au 2™ semaine de février 1999 sont largement inférieures & nos résultats qui
varient entre 219 a 684 mg/kg d’huile pour laméme variété Chemlal d’Ighil Ali et Takerietz.

D’apres Kammoun et al. (1999) ; Ait Yacine et al. (2001) ; Baccouri et al. (2007),
I’évolution de la teneur en polyphénols totaux de I’huile au cours de la maturation des olives
passe par un maximum qui se situe au début de la véraison, cette teneur tend a diminuer au

cours de la progression de la maturation pour s’annuler vers la fin de la maturation.
| 1-2-6-Dosage des ortho-diphénols

Les teneurs en ortho-diphénols des échantillons analysés sont exprimées en
milligramme d’acide caféique par kg d’huile. Les résultats obtenus des échantillons analysés

(figure 10), montre une différence significative entre la méme récolte pour les huiles d’Ighil
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Ali et Takerietz et aussi une différence entre la 19° et la 2°™ récolte de Takerietz. Mais

aucune différence significative (p<0,05) n’est constatée pour les échantillons d’Ighil Ali.
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Figure 11 : Teneur en ortho-diphénols des échantillons d’huiles.

* Les valeurs portant les différentes | ettres présentent une différence significative (p<0,05).
*|es barres verticales représentent |es écarts types.

D’apres nos resultats, on remarque une légére diminution de la teneur en ortho-

diphénols des deux récoltes des huiles d’Ighil Ali et Takerietz.

Cette diminution de la teneur en ortho-diphénols dans I’huile est également observée
par Chimi. (2001) et Baccouri et al. (2007), tout au long de la maturation des olives.

Les huiles de Takerietz se caractérisent par des teneurs élevées en ortho-diphénols.
Ceci peut étre expliqué par la différence d’altitude des deux régions, comme il a été rapporté
par Paz et al. (2005). Les concentration élevées en ortho-diphénols des huiles sont

enregistrées dans des régions a basse atitude tel est |e cas de Takerietz.
|1-2-7-Déter mination du profil en acide gras par chromatographie en phase gazeuse

La composition en acides gras est un paramétre de qualité et sa compositions dépend

essentiellement du climat, de I’altitude et du degré de maturation (Kammoun et al., 1999).

L es résultats obtenus par chromatographie en phase gazeuse (annexe 01) montrent une
similitude dans la composition qualitative en acides gras. Le tableau IX résume les vaeurs en
pourcentage des acides gras totaux des échantillons d’huile.
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L’ acide oléique (C18:1) est I’acide gras dominant de I’huile d’olive, suivi par I’acide
palmitique (C16 :0) et linoléique (C18 :2) pour I’ensemble des échantillons. Le taux de I’acide
oléique diminue légerement de 68,05 a 67,57% et celui du linoléique augmente (13,71 a
14,72%) pour I’échantillon d’Ighil Ali au cours de la maturation. On constate une
augmentation légere de I’acide oléique de 65,65 a 66,66% et de I’acide linoléique de 15,14 a
16,57% pour I’échantillon de Tekerietz.

Le pourcentage d’acide palmitique diminue au cours de la maturation (pour les huiles
d’Ighil Ali et Takerietz).

Tableau X : Composition en acides gras des huiles anal ysées (en % des acides gras totaux).

Acides 11 12 T1 T2
gras

C16:0 15,84 14,6 16,51 14,34
C18:0 1,75 1,75 1,61 1,741

Ci18:1 68,05 67,57 65,65 66,66

C18:2 13,71 14,72 15,14 16,57

C18:3 0,65 0,66 0,77 0,69
C20:0 / 0,36 0,32 /
C20:1 / 0,34 / /

Les acides stéarique (C18 :0) et linolénique (C18 :3) restent presque constants entre la

1%€ récolte et 1a 2°™ récolte.

Nos résultats concordent avec ceux établis par le COIl. (2001) concernant la
composition moyenne en acides gras de I’huile d’olive. Nos résultats sont en accord avec ceux
de Savador et al. (2001) qui ont trouvé que la teneur en acide pamitique, stéarique et

linoléique de la variété espagnol e Cornicabra augmente en fonction de ladate de récolte.

D’apres Zarrouk. (1996) les basses températures favorisent la synthese de I’acide
linoléique au désavantage de I’acide oléique. Ce qui peut expliquer les résultats obtenus pour
les échantillons d’Ighil Ali.
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[1-2-8-Test du Rancimat

Pour estimer |a stabilité ou la susceptibilité de I’huile a I’oxydation, les échantillons
ont été soumis a un test d’oxydation accélére sous des conditions standardisées a I’aide d’un
appareil Rancimat. Les résultats (tableau X) sont exprimes en temps d’induction (heures),

déterminés grace a des courbes de conductivité (annexes 01)

On constate que le temps d’induction maximal (42,2h) est enregistré par T1 sachant
gue son huile est la plus riche en antioxydants (polyphénols, caroténoides et ortho-diphénols)
avec un total de 728,47 mg/kg d’huile. Et en remarque que 12 montre un temps d’induction le
plus faible, ceci est peut étre que due a sa faible teneur en antioxydant (255,64mg/kg
d’huile).

L’huile de la premiere récolte de Takerietz présente une stabilité proche a celle de la
variété Arbequina (42,41h) (2001/2002 a 2003/2004) trouvé par alaout et al. (2009),
travaillant sur la méme variété. Mateos et al. (2006) ont trouvé un temps d’induction de
(30.40h) trés proche que celui obtenu pour I’huile de la 2™ récolte de Takerietz (29,53h).

D’aprés Baccouri et al. (2007), cette stabilité est due a la richesse de I’huile en
antioxydants (caroténoides, composés phénoliques et tocophérols) qui peuvent agir, par
différents mécanismes, pour conférer un systéme de défense efficace contre I’attaque des

radicaux libres.

Tableau X1 : Stabilité oxydative des échantillons d’huile d’olive analyseés.

L es échantillons 11 |2 T1 T2
Temps d’induction (h) 27,26 21,41 422 29,53
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Conclusion

Conclusion

La présente étude a été consacrée a I’évauation de la qualité de I’huile d’olive de la
variété Chemlal récoltée a deux stades de maturité avancés de deux régions de la willaya de
Bejaia (Ighil Ali et Takerietz).

A lalumiére des résultats obtenus, il est possible de tirer |es observations suivantes :

+» Lesrésultats effectués sur les olives de la variété Chemlal a deux stades de maturation
indiquent que: I'indice de maturité et le rendement augmentent de la 1% ala 2™

récolte pour les deux régions.

% L’evaluation des indices de qualité des huiles d’olive de la région d’Ighil Ali présente
des valeurs d’acidité, d’indice de peroxyde et le coefficient d’extinction dans I’'UV
(K2s2, K270) inferieures aux limites établies par le COI (2003) pour une huile extra
vierge, ce qui nous permet de classer ces huiles d’olive dans la catégorie extra vierge.

% L’evaluation des indices de qualité (acidité, indice de peroxyde et extinction
spécifigue a 232nm) des huiles d’olive de la région de Takerietz présente des valeurs
inferieurs aux limites établies par e COI. (2003) pour une huile extra vierge par contre
les valeurs du coefficient d’extinction spécifique Kzz (0,254 et 0,233) sont supérieures
acelle fixée par le COI, ce qui nous méne a classer ces huiles d’olive dans la catégorie
vierge fine (K270< 0,25).

% Les teneurs en chlorophylles et en caroténoides diminuent considérablement au cours

de lamaturation des olives, et ce, pour les huiles issues des deux régions.

% Les résultats obtenus montrent que les taux en polyphénols et en ortho-diphénols
déterminé par le dosage colorimétrique sont différents d’une région a une autre. Ces
antioxydants diminuent au cours de la maturation des olives pour les deux régions. Les
huiles issues des olives de larégion de Takerietz renferment les concentrations les plus
élevées en ces substances.

% Nos huiles de la varié&té Chemlal des deux régions récoltées a deux stades de
maturation avancé présentent une composition en acides gras conforme aux normes
données par le COI. Toutes les huiles ont des proportions en acides oléiques

supérieures a 65%, les teneurs en cet acide gras varient peu pour les deux récoltes des

E

deux régions.




Conclusion

% L’étude de la stabilité oxydative montre que les échantillons d’huile de la variété
Chemlal de Takerietz présentent les meilleures stabilités oxydatives (42,2h et 29,53h).

Au terme de cette étude, nous constatons que I’huile issue des olives de la premiere
récolte de Takerietz constitue une huile présentant une meilleure stabilité oxydative vue sa
richesse en antioxydants. Mais, en terme de qualité, c’est I’huile d’Ighil Ali qui est dotée de
caracteres desirables touchant la qualité. Donc, il est préférable de procéder a une récolte
précoce qui permettrait d’obtenir des huiles de qualité contenant des teneurs appréciables en
antioxydants.

Et nous souhaitons ainsi que ce travail soit complété par d’autres analyses plus
performantes tel que, dosage des stérols, composes volatils, tocophérols, analyse de I’activité

antimicrobienne et analyse organol eptique.
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Figure 1 : chromatogramme des acides gras d’un échantillon (12).
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Figure2

: courbe de conductivité du Rancimat (98°C, 10L/h) d’un échantillon d’huile(T1).



Annexe 2

y = 0,011x
12 - R2=0,999
E 1
L0
L
«C 018 ]
3
g8 06 -
2
3 04 -
<
0,2 -
0 T T T T 1
0 20 40 60 80 100
Acide gallique (pg/ml)
Figure 3 : Courbe d’étalonnage des composés phenoliques totaux.
- y = 0,033x
12 R2=0,998
1 ,
E  08-
o
&
«0 016 7
3
8 0,4 -
2
8 02-
<
0 I I I 1
0 10 20 30 40

Acide cafeique (ug/ml)

Figure 4 : Courbes d’étalonnage des ortho-diphénols.



Annexe 3

Tableau Il : Résultats obtenus de notre étude.

chantillon 11 12 T1 T2
Analyse
Indice de maturité | 5,41+ 0,02 6,52+0,0 3 5,25+0,10 6,58+0,11
Acidité (%) 0,14+0,03 0,31+0,03 0,170 0,22+0
Indice de peroxyde | 1,21+0,60 1,90+0,06 0,48+0,01 0,91+0,14
Meq O,/ kg
Koz 1,72+0,01 1,71+0,01 2,34+1,02 1,98+0,04
K270 0,16+0,02 0,19+0,01 0,25+0,01 0,23+0,01
Chlorophylle 1,61+0,03 1,19+0,05 1,67+0,38 1,52+0,07
mg/Kg
Caroténoide 1,09+0,09 1,017+0,038 1,32+0,07 1,21+0,04
mg/Kg
Polyphénols 683,67+5,50 | 219,33+6,51 659+9 622,33+1,53
mg/Kg
Ortho —diphénol 36,560 35,62+0,32 68,15+0 65,63+1,57
mg/Kg
Rendement (%) 37,00+0,22 39,13+0,28 36,80+0,53 39,7+0,21
Temps d’induction 27,26 21,41 42,2 29,53

(h)




Résumé

Résumé

Objectif de cette éude est la détermination de quel ques parameétres de qualité (acidité,
indice de peroxyde et extinction spécifique), la composition en acides gras, en antioxydants
ains que la stabilité oxydative des huiles issues des olives de la variété Chemlal récoltées a
deux stades de maturation avancés des deux régions (Ighil Ali et Takerietz). Les résultats des
analyses physico-chimiques permettent de classer I’huile d’Ighil Ali dans la catégorie des
huiles d’olive extra vierge celle de Takerietz dans la classe des huiles d’olive vierge fine. Les
résultats obtenus montrent que le stade de maturité des olives influe sur la composition
chimique de I’huile. En effet, les teneurs en pigments (chlorophylles et caroténes) et en
polyphénols diminuent au cours de la maturation. Par ailleurs, L’analyse de la composition
acidiqgue montre que les taux des acides oléique de toutes les huiles ont des proportions en
acides oléques supérieures a 65%, les teneurs en cet acide gras varient peu pour les deux
récoltes des deux régions. La meilleure stabilité oxydative de I’huile de Takerietz est liée a sa
teneur importante en composés phénoliques totaux (659mg/kg et 623mh/kg d’huile pour la
premiere et la deuxieme récolte, respectivement) et en ortho-diphénols (68,15mg/kg et
65,626mg/kg d’huile pour la premiére et la deuxieme récolte, respectivement).

Donc une récolte précoce permettrait de produire des huiles de qualité contenant des teneurs
appréciables en antioxydants et une meilleure stabilité oxydative.

Mots clés: Huile d’olive; maturation avancée; zone de culture; qualité; composition; stabilité
oxydative.

Abstract

Objective of this study is the determination of some parameter of quality (acidity,
index of peroxide and specific extinction), the composition out of antioxydants, fatty-acids
thus the oxydative stability of oils resulting from olive of the Chemlal variety at two stages of
maturation of the two areas (Ighil Ali and Takerietz). The results of the physicochemical
analyzes making it possible to classify the oil of Ighil Ali in the category of the virgin extra
olive oils and the oil of Takerietz is classified in the category of the olive oils virgin fine. The
results obtained show that the stage of maturity of olives influences the chemical composition
of ail. Indeed, the contents of pigments (chlorophyls and carotenes) and polyphenols decrease
during maturation. In addition, the analysis of the acidic composition shows that the oleic
rates of the acids of al oils have proportions in oleic acids higher than 65%, the contents of
this fatty-acid vary few for two harvests of the two areas. The best oxidative stability of the
oil of Takerietz isrelated to its important content of total phenolic compounds (oil 659mg/kg
and 623mh/kg) and ortho-diphenols (oil 68,15mg/kg and 65,626mg/kg).

An early harvest allowing producing oils of quality containing of the appreciable contents
antioxydants.

Key words. Olive oil, maturation, variety, pigments, polyphenols, ortho-diphenols, fatty-
acids, oxidative stability.
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