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I ntroduction

L’huile d’olive vierge est extraite des olives s techniques physiques et a froid.
Cette huile est assimilée a « un jus d’olive ». IByslan chimique, I'huile d’olive vierge, est
composée de deux fractions : une majeure (98 a @9%ihe autre mineure de 1 a 2%. La
fraction majeure est représentée essentiellementl'peide oléique (53 a 83%), acide
palmitique (10 a 15%) et I'acide linoléique (8 &4} La fraction mineure est constituée de
plus de 200 constituants appartenant a différefamslles chimiques dont les principales
sont : les squalénes, les phytostérols, tocophdesisphénols, alcools terpéniques ..etc. Ces
constituants mineurs sont responsables de ces@astiques sensorielles, a la différence des
autres huiles végétales. De plus, les vertus teétaues de I'huile d'olive sont attribuées a

la composition en acides gars et certains constisuaineurgLopez et al., 2014).

La qualité de I'huile d’olive vierge est influeree@ar de nombreux facteurs tels que :
la variété d'olivier, les conditions environnemde$a le récolte, le stockage des olives, la
technologie d’extraction et enfin le type de cowdibhement et les conditions et sa durée

d’entreposage.

Au cours de son entreposage, I'huile subit priae@ment deux types d’altération :
hydrolyse des triglycérides et I'oxydation des asidras. L'oxydation est une réaction lente
et longue, et aboutit a I'apparition du golt ranka.vitesse de cette réaction dépend de
plusieurs facteurs dont le principal est le typentballage utilisé. Dans la pratique, plusieurs
types d’emballages sont utilisés pour conditionift&gle d’olive vierge. Le choix d’'un type
d’emballage dépend de plusieurs facteurs : de s@odibilité, de son codt, et le type de

marché ciblé.

Dans la présente étude, I'huile d’olive vierge,laeariété Chemlal, est conditionnée
dans deux types d’emballage (verre transpareneme wpaque vert) et stockée pendant six
mois a la température ambiante et a la lumiereodu. jLa qualité de I'huile est mise en

evidence par des analyses physico-chimiques.
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1. Composition chimique de I'huile d'olive

L’huile d’olive vierge et un systeme chimique coews constitué de plus de 250
composégAngerosa Fal., 2004 ; Kiritsakis.A., 1993).La composition chimique de I'huile
d’olive change selon la variété, les conditionsaliiques et I'origine géographiq@@aoudi
F.D., etal., 1981).Les composés chimiques de I'huile sont généralérolassés en deux

fractions : une fraction majeure et une fractiomenire.

1.1. La fraction majeure
1.1.1. Les acides gras

Les acides gras sont des acides carboxyliques guéochaine carbonée linéaire a
nombre pairs (majoritaires) et impairs d’atomesaddone dont le nombre varie de 14 a 24.
Ce sont des constituants des graisses et desslipidenbranaires. Leur chaine aliphatique est
soit saturée (AGS), soit mono (AGMI) ou polyinsai{AGPI)(Frenot etal., 2001) L’huile
d’olive est constituée en moyenne de 72% d’acides gnono-insaturés (AGMI), de 14%
d’acide gras polyinsaturés (AGPI) et de 14% d’agjdes saturés (AG$jarwoodj.L, 2000).
Des normes telles que celle @adex Alimentarius régulent cependant cette variabilité en
placant des limites hautes et basses sur les piop®rde chacun des acides gras qui sont
montré dans le tableau I, ci-dessous ;

Tableau | : Composition en acide gras d’une huile d’ol(ueillet S., 2010)

Acides gras Formule brute Olivier et al (2003)% ©od alimentariug
(2003) %
Acide myristique C14:0 Tr <0,1
Acide palmitique C16:0 7,5-15,6 7,5-20
Acide palmitoléique C16 :1n-7 0,3-1,9 0,3-3,5
Acide margarique Cl7:0 0,3 0,5
Acide margaroléique C17 :1n-8 0,5 0,6
Acide stéarique C18:0 1,4-3,4 0,5-5
Acide oléique C18:1n-9 60,9-82,1 55-83
Acide vaccinique C18 :1n-7 0,7-3,6 -
Acide linoléique C18 :2n-6 4,5-16,1 3,5-21
Acide linolénique C18 :3n-3 0,4-1,2 1,5
Acide arachidonique C20:0 0,3-0,5 0,8
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Acide gadoléique C20:1n-9 0,2-0,5 -
Acide béhénique Cc22:0 0,2 0,2
Acide lignocérique C24:0 0,1 1

1.1.2. Les Triglycérides
Les triglycérides sont les principaux constituades I'huile d'olive vierge. Un

glycéride est un ester d’acides gras avec le ghyc¢alcool tertiaire). Le tableaN®ll, ci-
dessous, montre le pourcentage des triglycériadssddglycérides et des mono-glycérides de
I'huile d'olive.

Tableau Il : Pourcentage de déférentes glycérides dans I'hialevel

Constituants Pourcentage
triglycérides 97-98%
di glycérides 2-3%
Mono glycérides 0,1-0,25%

Les teneurs en di-glycérides et en mono-glycéralggmentent, suite a I'hydrolyse
des en triglycérides, en libérant des acides gpassl jusqu'a atteindre respectivement 20% et
4% (Cimato, 1990).

Les triglycérides sont couramment désignés pars tiettres correspondant aux
abréviations des acides gras qui estérifient leéghl. Ainsi a titre d’exemple, OOO est le
trioléoyl glycérol ou trioléine et POO, le pamitpglioléoyl glycérol ou palmitoyldioléine. Les
triglycérides qui se trouvent dans des proportisigmificatives dans I'huile d’olive sont

représenté dans le tableau lll, ci-dessous.

Tableau Il : Composition de I'huile d’olive en triglycérid®yan etal., 1998)

Nature % triglycérides
000 40-60

POO 10-20

OoOoL 10-20

POL 5-7

SO0 3-7
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1.2. La fraction mineure
Les constituants mineurs de I'huile d'olive sonsdedicateurs de son authenticité
(Harwood J.L. et Aparicio R., 2000), de méme que ses caractéristiques sensorielles
(Ollivier D. et al., 2007).L’huile d'olive vierge se caractérise par son parfdélicat et
unique.
1.2.1. Les stérols
Les stérols végétaux, appelés phytostérols, ootu@elus grande partie de la matiére
insaponifiable, constituants non glycéridique dagel, et ils représentent en poids environ
50% de l'insaponifiable. Sont aussi des composésighes ayant une structure similaire a
celle du cholestérol et ils appartiennent au méroapge chimiqu¢Arnaud, 1985).
Le patrimoine en phytostérols de I'huile d'olivst esingulier. En effet, c’est la seule
huile qui contient un taux particulierement élewe pasitostérol, substance qui s’oppose a
I'absorption intestinale du cholestéf@sland .R.E, 2002).
% Les principaux stérols de I'huile d'olive :
= Stigmastérol.
= [-Sitostérol.
= Campeéstérol
Nous représentons dans la figure 1 les structugsgpdncipaux stérols

de 'huile d'olive.

CHa., .

[-sitostérol Campeéstérol
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Stigmastérol
Figure 1 Les principaux stérols de I'huile d’olive.
1.2.2. Les alcools
Les dialcools tri-terpéniques :La fraction insaponifiable de I'huile d’olive coatit
deux composés alcooliques tri-terpéniquespentapyesi : I'erythrodiol et l'uvaol. La
détermination de ces deux composés peut étre pdile la détection de I'huile de grignon

dans I'huile d'olive viergéSanchez Casas. J ., 2004)

Erythrodiol uvaol

Figure 2 : les principaux dialcools triterpéniques des huiledive.

Les Alcools tri terpéniques: Le composant dominant de cette famille est le 24-
méthyléne-cycloarthenol. Le premier triterpéne kgtisé chez l'olivier est le cycloarthénol
qui est obtenu suite a une cyclisation du squaledpeez-Lopez. A etal., 2008).

Les alcools aliphatiques :Les alcools aliphatiques les plus importants retrésn
dans I'huiles d’olive sont le Docosanol C22, tétsanol C24 et hexacosanol C26. Selon les
auteurs Rivera delAlamo R. et al., 2004 ; Lopez-Lopez. A etal., 2008) le mode
d’extraction des huiles influence fortement la tanen alcools aliphatiques.

1.2.3. Les composés phénoliques
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L'une des caractéristiques les plus importante$'tdele d’olive est sa richesse en
composeés phénoliques. Ces composés sont des alaiagyqui contribuent a la bonne
stabilité de I'huile, en augmentent sa résistand@auto-oxydation. Ils ont un pouvoir de
piéger les radicaux libres et conferent a I'huilesdcaractéristiques sensorielles et
nutritionnelles intéressantéBerrin, 1992 ; Manai, 2006).

Les composeés phénoliques de 'huile sont origisaghe fruit. lls sont transférés dans
I’huile durant le processus de trituration. Ce pgesdans I'huile s’effectue déja dans I'olive,
le processus de I'extraction ne fait que réduitedeoncentratio(Bronnes A etal., 2002)

Les principaux composés phénoliques sont :

v" Hydroxytyrosol(HT).
v' Le tyrosol (T).

v' L'oeuropéine.

OH

OH
N
HO

OH

Hydroxytyrosol tyrosol
OH
o
o)
- N0
ot ./
HO I .
\‘/ / O
T
OH 0O
Oleuropéine

Figure 3: les principaux composés phénoliques de I'huitéivie (Ocakoglu D.etal.,
2009)
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Les substances chimiqguement dérivées de I'hydroast} et I'oléuropeine sont les
responsables de I'amertume de f(AMIOT et al., 1989).
1.2.4 Les tocophérols
Les tocophérols sont reconnus pour leur doublemadténéfique. En effet, ils ont tout
d’abord I'atout d’étre une vitamine liposoluble tamine E) et ont également une forte
activité antioxydanteBurton G.W. et al ,1986. La teneur totale en tocophérols dans les
huiles d’'olive est trés variab{8oskou D. etal., 2006, elle oscille entre 5 et 300ppm, elle est
en général supérieure a 100ppm dans I'huile de dapualité, avec environ 95% d’alpha
tocophérolPerrin, 1992).
Le différent tocophérol se distingue entre eux leanombre et la localisation des
groupes méthyle@Jzzan, 1992).
Le contenu en tocophérols de I'huile d’olive dép@tbitement de la variété et atteint
son niveau maximal durant la premiéere étape ddte2co
On distingue quatre types de tocophérols :
v Alfa-tocopherol.
v’ Beta-tocopherol.
v' Gama-tocopherol.
v' Delta-tocopherol.

La figure 4 illustre la structure chimique de-tocophérol.

CHa

H 3C O \\\\ C H 3
CE/\‘/\/Y\/Y

CHa CHs CHj
HO

CHs

Figure 4 Structure général d’un tocophérol.
1.2.5. Les hydrocarbures
Ce sont quantitativement les principaux composdat$a fraction insaponifiable. Le
composant majeur est le squalene qui constitue 3D & de cette fraction. C'est un
hydrocarbure polyénique dont la teneur est plugéélejue dans n'importe quelle autre huile
végétale ou animale. Le squaléne (figure 5) egbréaourseur métabolique du cholestérol et
autres stérol§Samaniego-Sanche€. etal., 2010
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Il y a également des hydrocarbures aromatiquesjigasquels plus de 77 composés,
conférant a I'huile d'olive aréme et savéidiacotot B.1993. Ces composés ne sont pas a

sous-estimer car ils ont une incidence positivdadigestion.

Figure 5 : Structure général d’un squaléne.

1.2.6. Les pigments

La coloration de l'huile d’olive vierge est due esBellement a la présence de

pigments colorants appartenant a la famille destéaoides et des chlorophylles.

% Les caroténoides sont des substances naturelles qui jouent éed@lpigment de
couleur jaune a rouge dans beaucoup de fruitsgetriés, le plus connue et le
béta-caroténéNeve, 2002)

Les principaux caroténoides présents dansié¢tiiolive sont la lutéine 30 & 60%, le béta-

caroténe 5 a 15% (figure 6) et les xanthophylesleskind, 1992).

p-carotene

Figure: &tructure d’'urp-carotene.
% Les chlorophylles peuvent agir en photosensibilisateurs. En présateda
lumiere, ils produisent de I'oxygéne singl@Rahmani, 1989 ; Kiritsakis et
Osman, 1995)favorisant ainsi la photo-oxydation de I'huile ke, alors qu’a

I'obscurité ces pigments ont un pouvoir antioxyd@ititsakis et Osman, 1995)
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1.2.1. Altération des corps gras

Tout les corps gras subissent au cours de leurecgatton ou de leur utilisation des
altérations oxydatives. Les principaux composésdakies sont les acides gras insaturés, a
I'état libre ou estérifies en triglycérides, d’adrcomposés de nature lipidique sont par
ailleurs oxydables : vitamines liposolubles, st&rol Le phénomeéne d’oxydation des acides
gras conduit a une dégradation organoleptiques, apparition d’'une flaveur caractéristique
« rance » qui modifie la qualité marchande du pitodu

1.2.1.1. Types d’altération des corps gras
L’hydrolyse et I'oxydation sont les principalesie® d’altération des corps gras au
cours de leur production, du stockage et de lastommation des huiles, et les facteurs

déclenchent ces deux voies d'altération sont ticdans le tableau N° ci-dessous

Tableau IV : Les principales réactions d’altération des comas g

Altérations Facteurs déclenchant Composédyit

Hydrolytique Eau Formation de :

(Pokorny, 2003) Enzymes Acide gras libre, glycérides
partiels (mono et dit
glycérides)

Oxydative : la stabilité¢ des 1-Formation de composes

corps gras a l'oxydation est volatils  responsables du

influencée négativement par phénomene de rancissement.
lair, la lumiére et plus Air 2-Formation de produits ngn
précisément par [I'énergie volatils :

rayonnée par les radiations Composés polaires

courtes(UV). Les traces d’oxydation, polymérisés ou

métalliques (Fe et surtout non polymerisés.

Cu) sont des catalyseurs

d’oxydation,

(Pokorny, 2003)

Thermique chauffage Réactions de polymérisatipn,

(Armelle, 2004) cyclisation.
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A. Oxydation
* Meécanisme réactionnel d’oxydation Les réactions d’oxydation se déroulent en
trois étapes successives
Initiation
En présence d'un initiateur (1), les lipides insatu (RH) perdent un atome
d’hydrogéene pour former un radical libre centrélsurarbone (R°).
RH =——>= H°+R°
4
Propagation
Le radical libre, tres réactif, fixe asmolécule d’oxygene, pour former un radical
hydroperoxyle instable, centré sur 'oxygene. Geluarrache a son tour un hydrogéne d’un
deuxieme acide gras, formant un hydroperoxyde molicalaire plus stable, mais générant
une nouvelle espece radicalaire sur le deuxienueapas.
R° +Q,——~ ROOQO° (réaction rapide)
ROO°+ RH——> ROOH + R°® (réaction lente)
Terminaison
Pendant cette phase, les especes raidisalréagissent entre elle pour donner des
espéeces non radicalaire, mettant ainsi fin auxesytactionnels.
ROO° + ROO=—— ROOR +©
R°+ R°——> RR
ROO° + R°®%———= ROOR (peroxydecyclique)
B. Hydrolyse
L’hydrolyse des lipides sont principalementfait d’'enzymes lipolytiques. Pour les noix
et les graine, il s’agit de lipases, de phosphekpgaet d'estérase. Les lipases et les estérases
hydrolysent les liaisons ester de glycéride eirkint a partir des triglycerides des acides gras,
des diglycérides et des monoglycérides. Les aades libres formés peuvent ensuite servir
de substrats pour les réactions d’oxydatiéaacoub.R., 2009)
C. Altération thermique
Le chauffage des lipides a des températsupsrieures a 100 voire 150°C, conduit a la

formation de polymeéres, de composés cycliquesauésises.
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1. Les facteurs influencent la qualité de I'huile live
1.1. Effets du climat

Le climat exerce une grande influence sur la giiai fruit, a noter que dans les
milieux les plus froid, les olives risquent de gedé¢ de donner ainsi une huile de qualité
infime, dont la saveur rappelle le colle des b@@¥vantos, 1986 ; Fontanazza, 1988 ;
Cavusoglu etal., 1990)par contre la température élevée diminue la sgetlies stérols, du

squaléne, de I'acide oléique et de certain glyesidparicio et Luna, 2002).
1.2. Effet de la maturation

Le degré de maturation des olives au moment deitlaation, affecte aussi bien la

gualité que le rendement d’extraction des huilesqgnt produite comme suite :

» Au stade de maturité précoce (stade vert), leseslisont peu riche en huile et
donnent un produit trés susceptible a I'oxydatierpdr sa teneur exceptionnellement
élevée en pigment chlorophyllien, favorisent I'o&tidn en présence de lumiére et
I'huile issue d'olives vertes est également moioke en composés phénoliques.

» A maturité complete (stade noir), il y'a une infhee négative sur le taux des
composés mineurs responsables des attributs selssaté I'huile (composés
aromatiques, polyphénols) et sa stabilité & I'oxigoha Les olives donnent des huiles
moins aromatisées, moins riche en composés phéedi@ctivité antioxydant.

Ainsi, pour assurer une production oléicole de itgsail faut procéder a la récolte a un
stade optimal de maturité. L’'époque optimale deltécdoit étre déterminée pour chaque

variété d’'olive et par région oléicole, en prenamiconsidération les objectifs suivants :

+ Une teneur maximale en huile dans les fruits
* Une huile meilleure qualité

* Un cout aussi faible de la réco(teuaouch et Chimi, 2007).

Les parametres qui mesurent I'état d’oxydation li@tes (acidité, indice de peroxyde)
indiquent une détérioration progressive de la t@ade l'huile au fur a mesure de
'avancement de la maturatigiioutsaftakis etal., 2000).

1.3. La récolte :

Il'y a lieu de tenir compte de deux facteurs dangtolte : I'époque et le systeme.

11
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(Chemorics International, 2006).En effet,'époque de récolte des olives est liée directement
au degré de maturité des olives qui affecte ausasila qualité que le rendement d’extraction
en huiles. Aussi, pour assurer une production oléide qualité, il faut procéder a la récolte a
un stade optimal de maturité. L’époque optimaléad@colte doit étre déterminée en réalisant
des contréles périodiques de lindice de maturité ddanalyses des olives (extraction

chimique ou a l'oléidoseu(}riaz Luiz et al., 199))

Les fruits ramassés du sol subissent une sérigéditibns qui se traduisent par une
augmentation de l'acidité et une détériorationadejualité organoleptique de I'huile extraite
de ses olivegBarranco etal, 2001).Quant au systeme de récolte, il faut utiliser letesnes
qui ne détériorent pas l'olive en produisant dessslires, cassure des rameaux ou de

bourgeons.
1.4. Conditions de stockage

La qualité de I'huile d'olive est liée au mode daaurée de stockage des olives avant
I'extraction (Rayan etal., 1998) En effet, plus la durée de stockage est londus, lfacidité
libre dans le fruit est importante, ce qui déprésiedégrade la qualité organoleptique de

I'huile extraite.

L’huile d’olive doit étre conservée soigneusemenbds les stades jusqu’au moment
ou elle est mise a la consommation. Les conditdstockage (la durée, la température,...)
ont un effet sur l'acidité, I'indice de peroxyda,dtabilité, la couleur, la composition en acides

gras et en tocophéralBereira etal., 2002).
1.5. L'influence du systéme d’extraction

La dilution des pates d'olives avec I'eau chaudasdke systeme d’extraction par
centrifugation. Se traduit par une réduction ddelaeur en antioxydants naturel (phénols
totaux, O-diphénols, Alcools) des huiles produi@ela est due a la solubilit¢ de ces
substances dans l'eau, les huiles produites payksemes de pression et de percolation sont
plus riches en antioxydants naturels, en outrehlgies obtenues par le systeme de pression
présentent des caractéristiques sensorielles natiéess (odeur de ferment, odeur de moisi ...

etc.) par apport a celle obtenues par le systencemteifugation a trois phases.
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1.5. Facteurs géographiques

Les olives cultivées dans différentes zones gébgmaps présentent des
caractéristiques différentes. La qualité de I'huilelive est affectée par laltitude. Cette
derniere affecte la composition de I'huile d'olien acides gras, principalement l'acide
oléigue. Les olives cultivées a haute altitude @mirdes huiles riches en acides gras mono
insaturés, bien que les olives cultivées a failttitude donnent des huiles riches en acides
gras saturés donc plus stable. De méme elle petsenteffet sur l'acidité, I'indice de
peroxyde, I'indice d’iode et la teneur en polypbisrfRanalli, 1999).
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1. Dénomination et définitions

Les différentes appellations de I'huile d’olivedosele conseil oléicole international,
2015

1.1. L’huile d'olive est I'huile provenant uniqguement du fruit de I'ediw (Olea europaea L.) a
I'exclusion des huiles obtenues par solvant oudear procédés de ré-estérification et de tout
meélange avec des huiles d’autre nature. Elle esinw@rcialisée selon les dénominations et

définitions ci-apres :

1.1.1. Les huiles d'olive viergesont les huiles obtenues du fruit de I'olivier wegent par
des procédés mécaniques ou d'autre procédés pbysigns des conditions, thermiques
notamment, qui n’entrainent pas l'altération deuilé, et n’ayant subi aucun traitement autre

gue le lavage, la décantation, la centrifugatiola éttration.
1.1.1.1. Les huiles d’olive vierge propres a la ceammation en I'état comportent :

A) L’huile d'olive vierge extra: huile d'olive vierge dont I'acidité libre
exprimée en acide oléique est au maximum de 0,Bwrge pour 100
grammes ;

B) L’huile d’olive vierge : huile d'olive vierge dont I'acidité libre exprimée
en acide oléigue est au maximum de 2 grammes fugrhmmes ;

C) L’huile d’olive vierge courante : huile d'olive vierge dont 'acidité libre
exprimée en acide oléique est au maximum de 3,8iges pour 100

grammes ;

1.1.1.2. Les huiles d’'olive vierge non propre a laonsommation en I'état dénommeée
huile d'olive vierge lampanteest I'huile d’olive vierge dont I'acidité libre pximée en acide
oléigue est supérieur a 3,3 grammes pour 100 gramBile est destinée aux industries du

raffinage ou a des usages techniques.

1.2. L’huile d’olive raffinée est I'huile d’'olive obtenue par des huiles d’'olivierges par des
techniques de raffinage qui n’entrainent pas deifications de la structure glycéridique
initiale. Son acidité libre exprimée en acide al&agst au maximum de 0,3 gramme pour 100

grammes.
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1-3/ I'huile d’olive est I'huile constituée par le coupage d’huile d/eliraffinée et d’huiles
d'olive vierges propres a la consommation en l:é&dn acidité libre exprimée en acide

oléique est au maximum de 1 gramme pour 100 grammes

2. Evaluation sensorielle :

Les propriétés organoleptiques sont les criteregplas anciennement utilisées pour
distinguer la qualité d’'une huil&alvador etal., 2000).
L’évaluation organoleptique de I'huile vierge estfenction des attributs positifs et négatifs.
Le classement des huiles d’olive vierges en fonatie ces attributs est déterminé par un jury
dégustateurs sélectionnés et entra{@souich et Chimi, 2007).

2.1. Les attributs positifs :

* Fruité : ensemble des sensations olfactives deld’lpar voie directe ou rétro nasale,
dépendant de la variété des olives, provenantrdds §ains et frais, verts ou murs.

* Amer: golt caractéristique de I'huile obtenus id®lvertes ou au stade de la
véraison.

* Pigquant : sensation tactile de picotement, caratigue des huiles produites au début
de la campagne a partir des olives vertes.

2.2. Les attributs négatifs :

« Chdémé : flaveur caractéristique de I'huile extraitelives entassées dans un état
avancé de fermentation anaérobie.

* Moisi-humide : flaveur caractéristique de l'huilbtenue d'olives attaquées par des
moisissures et levures par suite d’'un stockageotiess pendant plusieurs jours dans
'humidité.

* Vineux-vinaigré : flaveur caractéristique de ceréa huiles rappelant le vin ou le
vinaigre. Cette flaveur est due a un processugihaeintation des olives qui donne de
I'acide acétique, acétate d’éthyle et éthanol.

D’autres attributs négatifs peuvent exister paenagle : cuit ou brulé, margines,
saumure, terre, et@Ouaouich et Chimi, 2007).
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3. intérét dietétique et nutritionnel de I'huile d’olive

Des études épidémiologiqudddtard-Bélanger A. et al, 2008 ; Rotondo S. et De
Gaetano G., 200D ont montré que l'alimentation méditerranéenndlitiannelle, dans
laquelle I'huile d'olive a une place importanteugt un role majeur dans la prévention des
facteurs de risques des maladies cardiovasculaedss que dyslipidémies, hypertension et

diabete.

L’huile d'olive a un impact sur le plan nutritiogen par la présence dans sa
composition d’'un acide gras mono-insaturé : l'acid&que et de composants mineurs qui
sont a des teneurs plus élevées dans une huitgevier

L'utilisation de I'huile d’olive en médecine dadepuis les époques les plus anciennes.

La forte teneur de I'huile d’olive en acide olégconstitue un réel atout d’'un point de
vue intérét nutritionnel.

3.1. L’huile d’olive et les maladies cardiovasculaes

Les auteurKeys A. etal.,(1986), Jacotot, (1999t Kratz et al.,(20029 ont montré
gu’'un régime riche en acides gras mono-insaturéduisait le cholestérol total et le
cholestérol des lipoprotéines de basse densité (LBhAns affecter le cholestérol des
lipoprotéines de haute densité (HDL). Par rapportra régime riche en acides gras
polyinsaturés, le régime riche en acides gras nioseturés augmente le cholestérol des
lipoprotéines de haute densité. De plus, le régiole en acides gras mono-insaturé réduit le
cholestérol total et les triglycérides.

Les acides gras mono-insaturés ont une influemctsnétabolisme des lipoprotéines
de haute densité qui ont un effet protecteur cdtatieérosclérose. En effet, ces lipoprotéines

sont impliquées dans la captation du cholestétllage.

3.2. L’huile d’olive et les troubles gastriques

Les propriétés digestives de I'huile d'olive ormdnduit a son utilisation dans le
traitement des troubles gastriques, biliaires, eetadconstipation. La motricité gastrique est
stimulée par les acides gras mono-insaturés conmngarent a des acides gras saturés.

En fait, les principaux effets digestifs dauile d’olive portent sur le fonctionnement
biliaire : stimulation de la sécrétion hépatique ldebile par le foie (cholérétique) et des
propriétés cholagogue (stimule la vésicule biligdrese contracter et a déverser dans le
duodénum la bile indispensable a la digestion gadels (Jacotot, 1997 ; Charbonier,
1985).
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De part sa teneur élevée en acide oléique, I'hdilglive semble étre selon
(Charbonier .A et Richard J.L., 1996) la mieux tolérée par I'estomac, il diminue la
pression du sphincter inférieur de I'oesophage éinsine le plus rapidement de I'estomac,
c’est donc la matiere grasse qui entraine le midénghénomenes de reflux gastro-cesophagien
et de stase gastrique.

Ces auteurs ont montré que l'absorption de I'hditdive abaisse considérablement
I'acidité gastrique, c’est également un laxatif xloet présente donc des effets bénéfiques sur

les gastrites hyper chlorhydrique et les ulceretrgduodénaux.

3.3. L’huile d’olive et le diabéte

Beauchamp G. efl., (2005 a mis en évidence la présence dans I'huile deolierge
d’agents naturels qui auraient un réle d’anti-inffaatoire sur I'organisme. Sel¢Berra, De
Gasperi, 1980)/)'huile d’olive joue aussi un grand réle dans layention et le ralentissement
de l'apparition du diabéte sucré. La consommatitwild d'olive prévient la résistance a
l'insuline et ses éventuelles conséquences négatbme outre, I'huile d'olive permet un
meilleur contrdle du glucose dans le sang et dimilaupression artérielle. L'huile d'olive
ameliore de maniére significative I'utilisation glucose par les cellules et réduit les niveaux

de triglycérides dans le sang.

3.4. L’huile d’olive et le stress oxydatif

Difféerentes études épidémiologiques ont égalerpentnis de démontrer que I'huile
d'olive a un effet protecteur contre certains tygestumeurs malignes (sein, prostate,
endometre, tractus digestif, etcTyichopoulou A. etal., 2000 ; Littman A.J. etal., 2001).

Par ailleurs, I'huile d’olive joue un réle impontadans I'augmentation de I'espérance
de vie a cause de sa richesse en vitamine E geiyaudle biologique positif pour déplacer
les radicaux libres, molécules impliquées dansagert maladies chroniques et dans le
processus de vieillissement. La consommation @&hdldlive protege les individus contre la
détérioration des fonctions cognitives provoquée lpavieillissement et contre la perte de

mémoire liee a I'ageRpsa M. etal., 2004).

3.5. L’huile d’olive et friture
L’huile d’'olive est aussi trés conseillée pourflifure a cause de sa composition en
acides gras mono insaturés qui la rendent plustaége a la chaleur. C'est pourquoi elle peut

étre réutilisée pour la friture sans subir d'hyémagion ou disomérisation, processus qui
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annulent les effets positifs sur le métabolismeliggdes. C'est I'huile la plus l1égére et la plus

savoureuse pour la friture des alimefitsrdazi W. etal., 2010Q.

3.6. L’huile d’olive et la tension artérielle

Certains chercheurs ont montrés que I'huile d®kvaussi des bienfaits sur la tension
artérielle et indiquent que I'emploi de I'huileliVe permet de réduire les doses quotidiennes
d'antihypertenseurs, probablement en raison desakwsupérieurs d'oxyde nitrique favorisés

par les polyphénols de I'huile d'oliy@®erona J.S. etl., 2004)
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Chapitre IV Embaléaet conditionnement de I'huile d’olive

1. Définition

L’emballage et la derniere opération indaBe de la chaine de fabrication d’un produit
alimentaire. Un emballage alimentaire est 'ensenuas techniques et des matériaux utilisés
pour contenir, protéger et conserver des prodwtdant leur distribution et leur stockage.

Ainsi que pour les identifier, donner leur moderdfdoi et assurer leur promotion.
2. Fonction d’emballage

L’emballage doit contribuer a la consematdes produits, c’est-a-dire maintenir le plus
longtemps possible son plus haut degré de qualit@gissant pour ralentir ou supprimer les

effets des mécanismes physico-chimiques ou miciadispues d’altératiofMulton, 1998).

L’emballage constitue une barriere entre le prodisitle milieu extérieur ; il doit donc

assurer :

* Une fonction du contenant :I'emballage doit étre apte a contenir le prodwitip
lequel il a été choisi. Il est donc important dseganer son choix en terme de couple
produit-emballage ;

» Une fonction de présentation visant a retenir I'attention et a séduire I'acheteéans
le linéaire de distribution ;

* Une fonction d’information : par I'étiquetage ;

» Une fonction de service cette notion s’étend a la commodité d’emploi, notent a
la facilité d’ouverture sans outils particuliersadt réutilisation ;

» Une fonction de sécurité alimentaire protection vis-a-vis des contaminations ou des
pollutions délictueuse (fraude, malveillance, etg;...

» Une fonction de protection physique vis-a-vis des chocs mécanique (manutention,
transport), des variations de température (embaikgherme), de lumiere (matériaux
filtrants les UV) ;

» Une fonction principale : protection de la qualité du produit alimentairetce les
agents extérieurs d'altérations physico-chimiquesnierobiologiques des aliments,
associés a une obligation d’innocuité toxicologigee d’inertie chimique des

matériaux constituant I'emballage vis-a-vis de sontenuMolton, 1998).
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3. Différente matériaux d’emballages

Il existe une grande variété de matériaux d’emballaoffrant des possibilités

d’utilisation trés diversifiées.

Les principaux matériaux utilisés pour la fabrioatde I'emballage alimentaire sont :

le verre, le papier, le bois, l'argile, le métalles matiéres plastiques.
3.1. Emballage en verre

Le verre est I'un des plus anciens matériauxmpaeux utilisés dans la confection des
emballages des produits alimentaire. En effet,sskubeau d’animaux, le bois et la terre cuite
'on précédé dans ce domaine. Mais la fabricatiotoraatique des emballages utilisés

aujourd’hui est encore plus réce(@heftel etal., 1976).
3.1.1. Définition

Par définition de 'ASTM (American Society Testiagd Matériel), le matériau verre est
un solide minéral obtenu par fusion et qui se d@idans se cristalliser. Tous les verres

utilisés dans I'emballage sont de type sodocalcapumposés de :

» Silice qui est I'agent vitrifiant, apporté par ke ;

e Oxyde de sodium apporté par le carbonate de sgudest I'agent fondant permettant
'abaissement de la température de fusion et poarpetite partie le sulfate de soude
comme affinant ;

* Oxyde de calcium, de magnésium et d’aluminium
A cette famille de base, on doit ajouter :

» Des décolorants (cobalt, sélénium) ;

* Des colorants (oxyde de fer, chrome, manganesealtcop pour obtenir les teintes
souhaitées ;

 Des oxydants ou des réducteurs (sulfate, charbensulfure) pour obtenir en

particulier les nuances et les propriétés filtrargeuhaitées.
3.1.2. Caractéristiques du verre

D’apréesHUGEL et PAJEAN (1998), le verre utilisé comme matériau d’emballage en

agroalimentaire doit présenter des caractéristiguesntes :
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» |l doit étre chimiquement inerte vis-a-vis des ldps et des produits alimentaires et
ne présente pas de probléme de compatibilité ;

» Transparent pour contrbler visuellement le prodatt de le faire voir au
consommateur. Il peut étre coloré pour permettre protection contre les rayons
ultraviolet ;

* Rigide pouvant prendre des formes variées mettamtileur les produits emballés ;

* Sans odeur et ne transmet pas les godts et neotlifierpas ;

* Résistant a la pression interne élevée qui lui Buddir certains liquides (exemple :
eau minérale gazeuse, limonade) ;

» Le verre est un matériau recyclafiiéulton, 1998);

* Réduction des produits toxiques permettent unésaitiibn a moindre risque pour la
santé ou I'environnement ;

» Durée de vie ou d’action tres importante si on greoin.
3.1.3. Les inconvénients du verre

Les inconvénients qu'on peut avoir par rapport udiliation du verre comme

emballage alimentaire ne sont pas nombreux :

* Le colt d'achat est éleve
* |l est cassables ce qui rend sont utilisation dli

» Poids tres supérieur aux autres matériaux.
3.1.4. Utilisation du verre

Le verre est essentiellement utilisé pour I'emlgglades boissons et les produits

alimentaires solides ou semi-liquides (produitdast, aliments pour bébé, confiture...).

On distingue plusieurs variétés de verre selon dapacité a absorber les radiations et a

faire barrage aux ultra-viole{Beauchesne, 2008).

» Le verre blanc pour I'eau, certains jus, les condés, les yaourts ;
* Le verre champagne (teinte vert-bleu) pour la b&kdéuile ;
* Le verre feuille morte pour certains jus ;

* Le verre ombre-rouge pour la biére et certains jus.
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3.2. Les matieres plastiques

Depuis les années 50, lindustrie d’emballage eastmjue a connu un essor
considérable. Les matiéres plastique ont envalend¢ quotidienne, la production mondiale
est passée d’environ 30 millions de tonnes en I®7AB4 millions en 1998Lesueur et
Faustin, 2001).

Le plastique désigne une famille de matieres faldeg a partir du pétrole ou de gaz
naturel. Apres raffinage, distillation du pétroteceaquage du napha qui en résulte, on obtient
des molécules chimiques de base, dites les monem@es dernieres peuvent s'assembler
entre eux, en chaines ou en réseau, pour formepaolgmeres. Les résines peuvent étre
subdivisées en deux catégories : les thermoplastigti les thermodurcissablgsesueur et
Faustin, 2001).

3.2.1. Les thermodurcissables

Les résines thermodurcissables, en général, semg@sent lorsqu’elles sont chauffées.
Une fois durcies, leurs formes ne peuvent plus @ipelifieces. Dans cette catégorie, on
retrouve la résine époxyde, les polyesters norréstet la siliconélLesueur et Faustin,
2001).

3.2.2. Les thermoplastiques

hY

Les thermoplastigues sont obtenus a partir desnehade polymeére linéaire ou
ramifiés qui se ramollissent sous l'effet de laleba et durcissent a froid de facon
réversible. lls sont les plus utilisés en plasturdgdn y retrouve le polyéthylene haute
densité (PEHD), le polypropyléne(PP), polystyréne (PS), le polyamide(PA) et le
polyéthylene téréphtaia (PET). Ces cing polymeres représentent a eux seuls, 90% du

marché moniale des plastiques d’emballgRjguet, 1998).
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Tableau V : les matiéres plastiques utilisées dans I'indusiireentaire(Reyne, 1991).

MATERIAUX |PROPRIETES APPLICATION
POSTIVES NEGATIVES
PEbd |-souplesse sanspermeéabilité aux gdzsachets pour produit
plastifiant 02, CO2 alimentaire (fruit et Iégumes)
PE -tenue aux chocs -forte oxydation aux-sacs de grande contenance
. o uv (farine, sucre)
-impermeéabilité a 'eau
L -Sensibilité a la-Corps creux : bouteilles de
-translucidité fissuration souslait pasteurisé
contraintes ) .
-filet pour saucissons
PEhd |Qualité précédentes aveanéme inconvénienissachet pour viande ou
en plus : poissons surgelés.
avec plus
-tenue au chaud (100°C) -doublure de papier de
_ . _|-opacité : bruit sougdoucherie.
-meilleure résistance a|la _
fissuration sousforme de film
contraintes
-semi-rigide a rigide,*les mémes que cellesacs de trés  grosse
excellente résistance a|ldu PEhd consistance, pour pomme |de
flexion i
_inflammabilité terre, farine, sel
-tenue a la température . ol
supérieure a 100°C | -Permeabilité aux gazfl.lms _bour prodU|t.>
sous faible épaisseur | alimentaire (biscottes,
-bonne inertie chimique , biscuit, chips, purée)
(huile, graisse...) -oxydation sous UV
PP Résistance mécanique | -faible  résistance (a
froid
-transparence et .
-apte a la congélation |(-
40°C).
-transparence -densité élevée (1,4) |-corps  creux: boutei!f
_ _ o _ | alimentaire pour eau
PVC -inertie chimique -t'edngte thermiquemingrale, huile, vinaigre
réduite
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-faible permeéabilité aupragilité ~a  bassgbarquette et plateau
gaz, huile, graisse température (10°C) empreintes  pour  beurfe

biscuits
-imperméabilité a la-dégradation de lacomplexe papier PVdc pour
vapeur d'eau, aux gazghaleur et aux UV produits sensible a 'humidité
aux aromes (biscuits)
-inertie chimique -complexe pour viande,

PVCdc (acides, bases, huiles, fromage
graisses)

-translucidité
-rigidité -fragilité aux chocs | -pots produits laitiers (yaourt,
. o o créme fraiche)
-stabilité et précision desensibilité élevée aux
formes et de dimensionsolvants, huiles -feuilles bi-orientées pour les
, ) . |barquettes thermoformées
PS -transparence « cristal »-peu étanche a J|a
) vapeur d’eau
-tenue  aux  climats
tropicaux et a froids
-tenue mécanique -sensibilité a-films pour complexe, en
o . I'hydrolyse (eau aparticulier emballage sous
-stabilité dimensionnellezgec) et aux UV vide de produits odorants
_excellente transparenderamollissement  dar éamandes, cacahuetes, caf¢)
-imperméabilité aux ga%es hydrocarbures ;jbeofl:hei;”eet ggsbr(])lljs”sec;ns, de jus
PET assez bonne

-tenue aux températur
60°C et plus de 100°
jusqu’a 200°C

-tenue pression interne

-tenue aux solvants

(D
(]

Cc

3.2.3. Caractéristiques spéciales des emballageagilques

Thermique : présentent une température de transition vitreusded& de laquelle

leurs propriétés mécanique changent (passage tHumitteux a un état caoutchouteuse) ainsi

gu’une température de fusion (si cristallins).

Cristallinité : affecte les propriétés mécaniques et optiquepl(ipart des polymeres

sont semi cristallins).
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Mécanique : courbe de déformation en traction différente duena réorganisation
des chaines entre elles aprés le phénomeéne ddiostrifcontraction). Les propriétés

mécaniques d’'un polymere dépondent aussi de sardtaaristallinité.
Ces propriétés sont modifiables par I'ajout d’aifldlifAnonymel, 2003).
3.3. Emballage métallique

L'utilisation des matériaux métalliques pour l'ertthge se justifie par certaines
caractéristiques qui sont: aptitude a la mise @mé, rigidité, solidité, imperméabilité,

protection contre la lumiére, .(Kleniewski, 1998).

lIs sont fabriqués a partir de fer blanc (feudlacier revétue d’'une couche d’étain pur
sur ses deux faces) ; de fer chromé (acier doudtuevde chrome métallique et d'oxydes de

chrome) ou d’alliage d’aluminiurfBeauchesne, 2008)

Ces emballages ont a I'intérieur umigea base d’époxyde, d’acrylique de polyester
ou d’organosol vinylique a fin de limiter I'attaquier métal par I'aliment. Le vernis doit étre
chimiqguement inerte, inodore, incolore et doit avane bonne résistance mécanique

(protection contre les rayures).
3.3.1. Utilisation des emballages métalliques
Les secteurs d’intervention sont trés variés, art peer :

* Les boites de conserve pour produits alimentaineslitionnés ;

» Emballage Iégers : barquettes thermoscellées ;

» Bidon et boites pour produits alimentaires non ajges (huile, sirops, pulpes de
fruits, boissons gazeuses (ANONYME 2)

3.3.2. Les avantages et inconvénients des emba#lagnétalliques
Sont représentés dans le tableau ci-dessous :

Tableau VI : Les avantages et inconvénients des emballagedlimeéta.

Avantages Inconvénients

» Bonne propriétés barriere » Corrosion possible

» Trés bonne résistance mécanique et a ¢« Sensible aux chocs au niveau des
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la chaleur fermetures
* Recyclable » Réutilisation limitée
* Opaque

3.4. Emballage tétra pack

L’emballage en tétra pack est une large utilisapour le conditionnement de toutes
sortes d’aliment. Il permet aux consommateurs defider d’aliments savoureux, sains et
parfaitement salubres. Le tétra pack est aussmirakage écologique, il diminue les impacts

environnementaux de leurs activités.
3.4.1. Définition

L’emballage en tétra pack est un emballage comeplnstitué de multicouches.
Chaque couche est constituée d’'un matériau diffeedficace pour une fonction spécifique.
On trouve deux types d’emballage tétra pack : feantpack aseptique et le tétra pack non

aseptique qui différent selon leur structures.
3.4.2. Constituant de I'emballage tétra pack

L’emballage tétra pack est fait de trois matériauperposés en couche : de carton de
haute qualité (75%), de polyéthylene (20%) et dlithinium (5%) dans le cas de tétra pack
aseptiqugMUTHWILL et al, 1998).

3.4.3. Propriétés de I'emballage tétra pack

Les principales propriétés de I'emballage tétrekpmn peu citd ANONYME 3,)
-robuste, incassable et étanche ;
-Il protege les produit sensible contre les effletd'oxygéne, des bactéries et de la lumiére ;

-les emballages en tétra pack aseptique préseladmicheur des contenus a température

ambiante. lls n’exigent aucune réfrigération, éeoisant ainsi de I'énergie ;

-il a une tres large utilisation : lait et produitstiers, fruits et légumes, glaces, huiles
végétales.

- un emballage d’'un tétra pack d’un litre pese argthui de 25 a 36 grammes.
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3.5. Papier

Il est le résultat d’enchevétrement d’élémentseiilr fins disposés pour former une
nappe réguliere. C'est un support bon marché, nalable et recyclable donnant une rigidité

a 'emballage, mais n’ayant pas de propriétés éamu de soudabilité.

Il devra donc étre utilisé sous forme de compl@xemple : en association avec une feuille

d’aluminium et un polymére pour la soudure).
3.6. Bois

Matériau naturel, homogéne, composé de fibrestaiges liées entre elle par une

structure élastique, c’est une matiere premiergepgers et cartons.

Le bois brute présente beaucoup de qualité telles: dégereté, bonne résistance
meécanique et chimique, isolation thermique, bonmpgrdscopicité (absorbe I'eau sans
condensation).ll est utilisé soit au niveau primaiomme plateaux pour les fruits et Ilégumes,

secondaire comme boites de fromage ou tertiaiettpa(Beauchesne, 2008).
3.6.1. Les avantages et inconvénients de I'embalagn bois
Sont représentés dans le tableau ci-dessous :

Tableau VIl : Les avantages et inconvénients de I'emballage &n bo

Avantage Inconvénients
* Légere et souple « Sensibles a l'humidité (donc
* Recyclable utilisable pour produit peu humidées
» Biodégradable ou a durée de vie courte)
 Bon marché » Résistance mécanique limitée
* Opaque
3.7. L’argile

C’est un mélange de terre a grains tres fins sbtie. Ces matériaux ont d’abord regu
une forme puis fixé par la cuisson, ils sont udBigomme articles ménagers (assiettes...).
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3.7.1. Caractéristique de l'argile

L’argile est considérée comme un bon régulateurcparpropriétés d’absorption et de

diffusion de I'humidité, elle est perméable a I'eati dispose d'une masse volumique

importante, ce qui permet d’'emmagasiner la chadede la restituer lorsqu’il fait froid.

4. Le cycle de vie des emballages

ConditiorTAnement
du produit

Transport
Manutention
stockage

v

Fabrication
L’emballage

de

'\

Utilisation

produit

du
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I'emballage

Matériaux
d’emballages

S

Recyclage
matériaux

De

A
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D

Incinération ou décharge publiqu

Figure 7 : Schéma récapitulative du cycle de vie des emledlag
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5. Réglementation des matériaux d’emballage

La réglementation relative aux matériaux en cordastdenrées alimentaire a été élaborée
au niveau national et communautaire, dans le bassdirer la protection de la santé du
consommateur. Ces matériaux d’emballage doiversfaié les principes suivants :

* Principe d’inertie : se caractérise par la non migration globale pécifique des
constituants dans une quantité susceptible de mig¥sein danger pour la santé
humaine, animale ou d’entrainer une modificatioracoeptable dans I'aliment
(ANONYME, 2004)

* Principe de composition: qui peut se traduire par une liste positive siésstances
autorisées pour la fabrication des matériaux ;

» Principe d’étiquetage: il indique si le matériau est apte au contachetaire ou

non.
6. Interaction contenant-contenu

Les phénoménes d’échange entre le progtuson emballage sont le résultat des
interactions entre la matiere, 'emballage et sovirennement, entrainant des modifications

dans la composition du produit alimentaire et sobalage(Hotch, 1997).
Il existe plusieurs contamination de I'aliment pao@s sources on peut citer :

 L’'emballage : un emballage idéal est celui qui pdssune parfaite inertie
chimique, il existe toujours des interactions enfi@eballage et I'aliment telles
que :
» La sorption: est généralement utilisé pour décrire un processtsgrant la
pénétration puis la dispersion du diffusant damaddrice(Pannarum, 2001)
> La perméation: elle décrit le phénomene de solubilisation, udiibn de molécules
volatiles venant de l'aliment et/ou de l'extériaurtravers I'emballage (gaz, vapeur
d’eau, composés d’arom@erlinet, 2006);
» La migration : le terme migration désigne la masse de ce quienéle s’exprime en
mg/Kg d’aliment(Gontard, 1999).

Les molécules susceptibles de migrer sont soitrdess de monomeres résiduels ou des
contaminants liés au recyclage, soit des additifsdes produits de dégradation ou des
adjuvantgSailland, 2008).
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L'aliment : les constituants de I'aliment peuvent étre tradsféx I'emballage et
d’en modifier sa structure en activant ainsi la m@iign du contenant vers le
contenu, c'est le cas des aliments gras pour lésges interactions avec
'emballage augmentent avec le temps et avec Bdién de la température.
L’environnement : les odeurs résiduelles d’un lieu de stockage, destduants
d’ancre de la paroi externe de I'emballage peutraverser le contenant et venir

altérer l'aliment tant au niveau organoleptigiequet, 1998).
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Partie expérimental Matériel et méthodes

Notre étude a pour but de suivre I'évolution detaias parametres physicochimiques de
I'huile d’olive conditionnée dans deux types d’eridige (verre transparent et verre opaquéet

entreposée pendant six mois au laboratoire, arlpdeature ambiante et a la lumiére du jour.
|.1.Extraction de 'huile

L’huile d'olive vierge étudiée est issue des oligesla variété Chemlal (stade tournéat)
récoltées au 26 Décembre 2016, dans la région @eta wilaya de Tizi ouzou. L’huile est
extraite au moyen d'un oléodoseur le 27 décembid.2D'échantillon d'olives (25 KG) est
lavé pour se débarrasser de toutes les impurai&sleg soient minérales ou organiques. Une
fois lavées, les olives sont broyées au moyen thayeur a marteau, en acier inoxydable, de
fagon a ce que la pulpe d’olive soit completemésiagrégée et les noyaux cassés de maniere a
obtenir une pate dolive. La pate d'olive est etesunalaxée, dans un thermo-malaxeur,
pendant trente minutes, sans I'ajout d’eau. Le ra@a permet de rompre I'émulsion eau/huile
et de former des gouttelettes d’huile voluminedaede a séparer pendant la centrifugation. La
pate d'olive malaxée subit une centrifugation a uitesse de 3500 tours par minute. Cette
étape permet de séparer la pate malaxée en dewesphde grignon et le mélange
huile/margine. Ce mélange est mis dans des épitesvgtaduées, et I'huile est séparée des
margines par décantation naturelle due a la diff&@ede densité entre les deux phases
(huile/margine). Nous avons récupérée environrd lithuile sur les 25 kg d'olives utilisée,

soit un rendement de 20%.

L’huile extraite a été conditionnée dans un bidorP&T, de 5 litre. Ce récipient a été
couvert pour le mettre a I'abri de la lumiére, teické au réfrigérateur jusqu’au mois de Mars,
début des analyses physico-chimiques. L’huile estige répartie dans des bouteilles en verre
(de 300 ml) de deux types : verre transparent gevepaque qui sont remplis a 96%. Ces
échantillons ont fait I'objet d’une série d’analgse trois dates différentes, a raison de trois
mois entre une série d’analyse et une autre : Diis(ne Mars), D2 (mois de Juin) et D3 (mois
de Septembre). Les différentes analyses physiauighies réalisées sont :humidité et matiere
volatiles, acidité, indice de peroxyde, absorbadems I'UV, acide gras, indice d’iode,
polyphénols totaux, pigments (chlorophylles et t&amoides), test de Schaal.

Cette étude a été réalisée au laboratoire des ®sBiologiques et des Sciences

Agronomiques(laboratoire commun 1) de I'universitéuloud MAMMERI de Tizi-Ouzou.
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[.2. Matériel

Le matériel du laboratoire utilisé pour nos difféies analyses physico-chimique appareillage et

petit matériel est :
Appareillages

» Spectrophotometre UV visible
* Etuve;

* Balance analytique ;

* Plaque chauffante ;

» Chronometre ;

» Agitateur ;

e Dessiccateur.
Petit matériel

* Burettes graduée ;

* Eprouvette graduée ;

* Fioles d’erlen Meyer ;

» Ballons a col rond muni d’un bouchon & fond plat ;
* Pipettes ;

* Beéchers;

* Tubes a vise.
1.3. Méthodes d’analyse
[.3.1. Analyses physique
1.3.1.1.Teneur en eau et matiere volatiles

La teneur en eau et matiére volatiles est dété&engelon la méthode décrite par la norme
AFNOR NF T60-201 d’octobre 1984.

La teneur en eau et matiere volatile est détermpagéda perte du poids de I'échantillon
chauffé a 103°C +2°C pendant un temps suffisamnoentt pour éviter I'oxydation mais
suffisamment long pour permettre leur éliminatiotake (Annexe).

Expression des résultats
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La teneur en eau et matiéres volatiles (mv) expier@ pourcentage est déterminée par la

formule suivante :

Teneur en eau et mv=(mg-my/mg-mg)x100

Mo : masse en gramme du bécher ;

M, : masse en gramme du bécher et de la prise d’essai

M, : masse de bécher et du résidu de la prise d’apses chauffage.
1.3.1.2.L’'absorbance en ultraviolet

Les produits d’oxydation des acides gras insatafgsorbent a des longueurs d’ondes
différentes. Ceux qui ont des structures diénigueguguées absorbent dans I'UV au voisinage de
232nm, alors que les produits secondaires d’oxgdatdivec une structure triénique conjuguée
absorbent au voisinage de 270 nm.

La détermination des absorbances darooraine spécifique aux rayonnements UV a été
effectuée conformément a la norlENOR NF T60-232 de juillet 1978.

Principe

Mesure de I'absorbance dans un domaine spécifigoadeieur d’onde (232-270nm) d’'un

échantillon d’huile dissout dans un solvant (he)ane
Expression des résultats
L’extinction spécifique a une longueur d’'onde estiée par la relation suivante
Eem(2)=A,/CxD
1.3.2. Analyse chimique
1.3.2.1. Acidité

L’acidité d’'une huile d’olive est exprimée par leycentage d’acide oléique du poids
moléculaire de 282,5g/mol.

La méthode utilisée est celle décrite par la noMAROR NF T60-204 de décembre 1984.

Principe
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Le principe de la détermination de l'acidité deuile d’olive est celui d’'un dosage acido-

basique. C’est une réaction de neutralisation.
Expression des résultats
Acidité(%)= N.V.M/10m

N : normalité de KOH ;
V : volume en ml de la chute dans la burette ;
M : poids moléculaire de I'acide oléique (282,5gle)o
m : la masse en gramme de la prise d’essai.

1.3.2.2. Indice de peroxyde

L’indice de peroxyde d’'un corps gras représentadmbre de microgrammes d’oxygéene

actif par milligramme de corps gras.

La détermination de I'indice de peroxyde est basgda méthode décrite par la noriME
T60-220 de décembre 1968.

En présence de I'oxygene de l'air, les acides grsaturés du corps gras s’oxydent en donnant les

peroxydes.

Expression des résultats

I, (meq d’oxygene/kg)#(V-V0).N/P)x1000

V : volume de thiosulfate de sodium utilisé pouptese d’essai ;
VO : volume de thiosulfate de sodium utilisé pdessai a blanc ;
N : normalité de la solution de thiosulfate de sodi0,1N) ;

P : poids en gramme de la prise d’essai utilisé.
1.3.2.3.Teneur en chlorophylle et en caroténoides

La détermination de la teneur en chlorophylles et caroténoides a été effectuée

conformément a la méthode décrite Mmguez-Mosquere etal., 1991).

34



Partie expérimental Matériel et méthodes

Principe

Le principe de cette méthode consiste en la medeirkabsorbance, a 670 nm pour les
chlorophylles et a 470 nm pour les caroténoidesn édchantillon d’huile en solution dans le

cyclohexane.
Expression des résultats

Les teneurs en chlorophylles et en caroténoidgsineges en mg/Kg, sont données par les

formules suivantes :

Chlorophylle en (mg/kg)=Ae7ex107/613x100xd
Caroténoide en (mg/kg)A470x10°/2000x100xd
A : absorbance a la longueur d’onde indiquée ;
d : épaisseur de la cuve en cm (1 cm).

1.3.2.4. Teneur en polyphénols totaux

Il consiste a I'extraction des composés phénoiquer une solution aqueuse de méthanol
a 60% afin de déterminer leur concentration damsileé d’olive. La méthode utilisée est décrite
par (Gutfinger et al ., 1981),les résultats sont exprimés en mg d’acide galligaekg d’huile

d’olive.
Principe

La concentration en composés phénoliques est déigenen utilisant le réactif Folin-
ciocalteu. Ce dernier est réduit par les composésngliques pour donner une coloration bleue.
L’intensité de la coloration est directement praépomelle a la concentration des polyphénols

dans la solution.
Expression des résultats :

e Tracer la courbe d'étalonnage correspondante (Aginaxdes concentrations connues de
I'acide gallique en fonction des densités optigues au spectrophotometre ;

» Déterminer graphiquement les différentes conceatratdes extraits phénoliques.

35



Partie expérimental Matériel et méthodes

[.3.2.5.Indice d'iode

L’indice d’iode () est le nombre de grammes d’iode fixé par 100 grammde corps

gras.
L’indice d’'iode est calculée paniéthode décritéMaestri et al., 1998)
Principe

Le principe consiste de calculée I'indice d’'iodgartir des acides gras insaturés (acide

palmitoléique, acide oléique, acide linoléiquedadinolénique).
Expression des résultats

li= (% d’acide palmitoléiquex1,001) + (% d’acide gléex0,899) + (% d’acide linoléiquex1,814)

+ (% d’acide linoléniquex2,737)
[.3.2.6.Le test de Schaal

Ce test consiste a oxyder la matiére grasse dan®tuve a 60°C.La mise en évidence
de I'oxydation est montré par la mesure de l'indleeperoxyde sur des prélevements fait apres
cing jours(Nadeem efal. 2013).
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|. Analyse physiques :

I-1. Les teneurs en eau et matiéres volatiles

Les valeurs de la teneur en eau et matieres \adagibnt présentées dans le tableau

N°VIII et la figure N°8

Tableau VIII : évaluation de la teneur en eau et matieres \edd¥o) dans I'huile d’olive en

Résultats et discussion

fonction de la durée de conservation et le typenth&lage utilisé.

Durée de stockage

O T T

Mars (D1) Juin (D2)

Septembre (D3)
durée de stockages (mois)

Figure 8 : évolution de la teneur en eau et matiéres voaf#e) dans I'huile d’olive

en fonction de la durée de conservation et le typmballage utilisé.

Tous les corps gras d’origine animale ou vegeétatderment de I'eau ; cette eau et

susceptible d’avoir une incidence sur la qualité derps gras. Elle constitue en effet le
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support de développement microbien, d’action d'emzysusceptible de générer des
phénomeénes d’hydrolyse et d’oxydati@fariskind, 1992).

La figure N°8 montre que le taux d’humidité de flleud’olive dans I'emballage verre
vert ne varie pas, cependant dans le cas de |'¢mgeabert transparent, nous constatons une

légere augmentation a partir de D2.

La teneur en eau dans I'huile est principalemést iu systéme d’extraction de I'huile
d’olive. Par ailleurs, un taux d’humidité élevé péavoriser les réactions hydrolytiques et

d’oxydation.

Enfin, les résultats enregistrés sont tous confoamwe normes établit par IEOI
(2015).

[.2. Absorbance dans 'UV

L’absorbance de la lumiére UV par les huiles estetation avec la nature, le nombre
et la position des doubles liaisons .Les dieneslest trienes conjugués absorbent
respectivement au voisinage de 232 nm et 27QKarleskind, 1992).

[.2.1. Absorbance dans 'UV a 232 nm.

L’'auto- oxydation des acides gras polyinsaturés@mpagne d’'une conjugaison des
doubles liaisons des hydro peroxydes pour donner systémes diéniques absorbant au
voisinage de 232nm. Les absorbances dans I'UV a&83ont donc significatives de l'auto
oxydation et de degré de stabilité de I'huile awrsode stockagéSifi et al.,2001). Plus
'absorbance a 232 nm est forte plus les corps g@nt oxydés.

L’oxydation de I'huile aboutit & une dégradatianahaine d’acides gras insaturés par
'oxygéne atmosphériques sous l'effet différentstéars exogénes et endogenes initiateurs,
accélérateurs ou retardateurs, conduisant a deliifgaoxydés volatils ou nofiTanouti,
2010).

Les valeurs de l'absorbance au rayonnement UV 2ari28 de I'huile analysé sont

illustrées dans le tableau N°IX et la figure N°9.

Tableau IX: évolution de I'absorbance au rayonnement UV arz82ie I'huile d’olive en
fonction de la durée de conservation et le typenthalage utilisé.
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Durée de stockage

Type d’emballage Mars (D1) Juin (D2) Septembre (DB)
Verre transparent 1,8 2,1 2,4
Verre opaque vert 1,8 2,01 2,01
3 -
2,5 -
~ 2
N
w 15 A
1 =¢—"\erre transparent
== \Verre opaque vert
0,5 -
O T T 1
Mars (D1) Juin (D2) Septembre
(D3)
Durée de stockage (mois)

Figure 9: évolution de l'absorbance au rayonnement UV a 282de I'huile d'olive en
fonction de la durée de conservation et le typenthalage utilisé.

Les valeurs de I'Abs 232 nm, illustrées dans ume N°9, montre une légere
augmentation de cet indice, dans le cas de I'eapalerre vert ; ainsi les valeurs obtenues
varient de 1,8 (D1) a 2,01 (D3). Cependant danxde de l'huile conditionnée dans
'emballage en verre type transparent, cet indigmeente significativement de D1 (1,8) a D3
(2,4). Cet augmentation signifier I'augmentations daroduits primaires d’oxydation, les
hydroperoxydes. L'abs a 232 nm suit la méme évamtugue 'indice de peroxyde.

[.2.2. Absorbance dans 'UV a 270 nm

Plus I'absorbance a 270 nm et élevée, plus lgsscgras sont riches en produits

secondaires d’oxydation. Les trienes conjuguésydarcas de la présence d’acides gras a
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trois doubles liaisons) et les produits secondaimexydation tels que les aldéhydes et

cétonen— insaturés, absorbent la lumiére vers 270nm.

Les valeurs de I'absorbance au rayonnement UV de I'huile analysé sont

illustrées dans le tableau N°X et la figure N°10

Tableau X: évolution de I'absorbance au rayonnement UV ar&#i@e 'huile d’olive en

fonction de la durée de conservation et le typenth&lage utilisé.

Durée de stockage

Type d’emballage Mars (D1) Juin (D2) Septembre (DB)

Verre transparent 0,11 0,13 0,17

Verre opaque vert 0,11 0,13 0,19

0,2 -
0,18 -
0,16 -
0,14 -
20,12 .
N 0,1
0,08 - =¢=\/erre transparent
0,06 -
0,04 -
0,02 -
0 T T )
Mars (D1) Juin (D2) Septembre
(D3)
Durée de stockage (mois)

== \Verre opaque vert

Figure 10 : évolution de I'absorbance au rayonnement UV a @70de I'huile d’olive en

fonction de la durée de conservation et le typenth@lage utilisé.

Dans le cas de l'absorbance a 270 nm, les résultategistrés montre une

augmentation significative de cet indice dans léaul’'olive conditionnée les deux types
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d’emballage. L'augmentation de cet indice est $icative de I'oxydation secondaire de
I'huile. Les résultats enregistrés sont inclus dansatégorie de I'huile d'olive vierge extra

vierge.

D’aprés les résultats la moyenne des valeursaiegi(mois de mars) des extinctions
spécifiques de I'huile d'olive stockée dans le gamansparent et le verre opaque vert a 232
nm et a 270 nm sont respectivement de 1.8et de @ekt-a-dire situées dans les limites
fixées par 1eCOI(2015) pour les huiles d'olives vierges @.5 pour I'extinction a232 nny

0.22 pour I'extinction a 270 nm).
Il. Analyses chimiques
II.1. Acidité

L’acidité est un critére important, permet de stades huiles de différentes catégories
en fonction de leur teneur en acide gras liidanai et al., 2006).Elle nous renseigne
principalement sur l'altération des triglycéridasla suite d’'une hydrolyse chimique ou

enzymatique lorsqu’ils se trouvent dans les comalitipropice¢Adriain et al., 1998).
Les valeurs de I'acidité sont présentées daabledu N°XI et la figure N°11

Tableau Xl : évolution de I'acidité%) de I'huile d’olive en fonction de la durée de

conservation et le type d’emballage utilisé.

Durée de stockage

Types d’emballage Mars (D1) Juin (D2) Septen{b®
Verre transparent 0,22 0,22 0,275
Verre opague vert 0,22 0,22 0,221
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0,3 -
0,25 - /
o —{
—~ 0,2 -
S
5 0,15 -
g 01 =@=\/erre transparent
0 7 T
= =i—\Verre opaque vert
0,05 A
O T T 1
Mars (D1) Juin (D2) Septembre
(D3)
Durée de stockage (mois)

Figure 11: évolution de l'acidité(%) de I'huile d'olive en fonction de la durée de

conservation et le type d’emballage utilisé.

Le taux d’acidité de I'huile dans I'emballage dedwerre vert (VV) ne varient pas au
cours de son entreposage. Cependant, dans le tamballage type VT nous constatons une
légére augmentation du taux d'acidité a partir diésme mois de stockage, ceci peut
s’expliquer par I'hydrolyse spontanée ou enzymatides triglycérides.

En se référant a la norme @®I (2015), les valeurs enregistrées sont incluses dans la

catégorie de I'huile d’olive vierge extra.
[1.2. Indice de peroxyde

La détermination de la teneur en pgdexou en hydro peroxydes dans les huiles
permet d’évaluer le niveau d’oxydation primaire guite au cours du stockage et/ou la
transformation de I'huile. La formation des perogydest due a la présence de I'oxygéne
dissout dans l'huile et de certains catalyseurs,(€&u, enzyme, trace de métaux, etc.)
(Osawa etal., 2007).L’indice de peroxyde représente la mesure duligsdment de I'huile

d’olive et qui augmente donc avec le ten{ipszzeri, 2009).

Les valeurs de l'indice de peroxyde obts sont représentées dansle tableau N°XII et
la figure N°12

Tableau XlI: évolution de l'indice de peroxyde (meq @/g d’huile dolive) de I'huile

d’olive en fonction de la durée de conservatiole éype d’emballage utilisé.
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Durée du stockage

Types d’emballage Mars (D1) Juin (D2) Septembre (D3)

Verre transparent 3,5 6,75 9,52

Verre opaque vert 3,5 7,87 10,50
12 4

— 10 =

o0

4

\(\l 8 B

o

T 5 -

o

(<)) =¢=\erre transparent

E 41

~ =i—\Verre opaque vert

o

— 2 .
0 T T 1

Mars (D1) Juin (D2) Septembre
(D3)

Durée de stockage (mois)

Figure 12 : Evolution de lindice de peroxydémeq d’O,/Kg d’huile d’olive) de I'huile

d’olive en fonction de la durée de conservatiole éype d’emballage utilisé.

La figure N°12 illustre l'augmentatione dl'indice de peroxyde au cours de
I'entreposage de 'huile dans les deux types d'dlagpe. En effet, dans le cas de I'emballage
type VT, la valeur de cet indice passe de 3,5 mit@g D1) a 9,52 (D3), aprés six mois de
stockage ; dans le cas de I'emballage type VV,radite a varié de 3,5 a D1 a 10,5 a D3.
Selon Perrin (1992) I'élévation de I'indice de pgrde au cours de I'entreposage de I'huile
peut s’expliquer par I'oxydation des acides grasainrés. En effet, 'oxydation est une
réaction lente et longue et qui se déroule prideipant au cours de stockage de I'huile. Par
ailleurs, les valeurs de l'indice de peroxyde ersteges sont toutes conforme a la norme
établie par la COI (2015).
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Les métaux de transition (Fe, Cu) prewéndes impuretés (terre, poussiéres) en

contacte des olives, se comportent comme des teuts et favorisent I'oxydation des

triglycérides et des acides gras insat{@smi, 2006).

[1.3. Indice d'iode

Selon Frenot et Vierlind (2001), I'indice d’iode est un parameétre qui détermine

guantitativement les instaurations globales dedtiare grasse.

Les valeurs de l'indice diode des huiles analgséent illustrées dansle tableau

N°XIll et la figure N°13

Tableau Xlll: Evolution de lindice d’'iode(g d’iode/ 100g d’huile) de I'huile

d’olive en fonction de la durée de conservatiole éype d’emballage utilisé.

(e}
(o3}
1

I, (g/100g)

=¢=\erre transparent

84 -
== \Verre opaque vert
83 -
82 T T 1
Mars (D1) Juin (D2) Septembre
(D3)

Durée de stockage (mois)

Durée de stockage
Types d’emballage Mars (D1) Juin (D2) Septen{b®
Verre transparent 87,49 83,90 87,08
Verre opaque vert 87,49 84,09 84,66
88 -
87 -
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Figure 13: Evolution de l'indice d’iode(g d’iode / 100g d’huile) de l'huile d’olive en
fonction de la durée de conservation et le typenth&lage utilisé.

Les résultats enregistrés de I'indice d’iode (mde / 100g d’huile), dans le cas de
'emballage VT, révelent une baisse de 87,5 (DBB® (D2) puis une augmentation pour
atteindre 87,08 a D3. Dans le cas de I'emballage t¥erre vert, nous avons enregistré une
baisse entre D1 et D2 puis une stabilité entre DRP3® La diminution enregistrée de cet
indice au cours de stockage de I'huile signifie baesse de leur degré d’insaturation qui est
due a I'oxydation, comme le montre les indices gtation (indice de peroxyde, abs 232, abs
270 et le test de Shall).

D’aprés les valeurs enregistrées des échantilloatyses on remarque que tous les

résultats sont conforme aux normes fixées p@0Oé¢ (2015).
II.4. Les pigments

I1.4.1.Les chlorophylles

La couleur de l'huile d'olive vierge est critere dboix des consommateurs. Les
chlorophylles sont responsables de la couleur \aatéhuile. Cependant, les chlorophylles
sont indésirables dans les huiles végétales ennrale leur effet négatif sur la stabilité de
'huile (Rayan etal., 1999).Elles ont un pouvoir photo sensibilisateur et eu\étre, par

conséquent a l'origine de I'oxydation de I'hu{Rahmani, 1989)

La teneur en chlorophylle des huiles d'olive peatier en fonction de degré de
maturité des fruits. Elle se dégrade au cours dendturité des olives au dépond de la
phéophytines responsables de la coloration vertdgiée (Ait Yacine etal., 2001).

Les teneurs en chlorophylles sont représentéeslelaaisleau N°XIV et la figureN°14

TableauXIV: Evolution de la teneur en chlorophy{fgom) dans I'huile d’olive en

fonction de la durée de conservation et le typenthalage utilisé.
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Durée de stockage
Type d’emballage Mars (D1) Juin (D2) Septembra)(D
Verre transparent 5.546 0.415 0.236
Verre opaque vert 5.546 0.285 0.04
7
T ¢ T
g1 %
3 \
Z4 \
Q
ig 3 \ =¢=\/erre transparent
S 2 -i—\Verre opaque vert
5 \
= 1
=]
()
£ 0 : \§i .
()
= Mars (D1) Juin (D2) Septembre
1 (D3)
Durée de stockage (mois)

Figure 14 : évolution de la teneur en chlorophylle dans I'hailelive en fonction de

la durée de conservation et le type d’emballage.

Les résultats illustrés dans la figuréld montre une baisse de la teneur en
chlorophylle de l'huile d'olive vierge au cours d®n stockage dans les deux types
d’emballage étudiés. En effet, dans le cas de l&@tadpe VT, la teneur en chlorophylle et de
5,5 ppm a D1 puis diminue pour atteindre 0,415 @pib2 et 0,236 a D3, apres six mois
d’entreposage. Dans le cas de I'emballage VV, datliesse et encore plus importante, les
teneurs en chlorophylle enregistrées sont resgengnt 5,5 ppm a D1, 0,285 & D2 et 0,04
ppm a D3. L'analyse statistique a révélé une difiée significative. Plusieurs auteurs ont
rapporté une baisse du pigment chlorophyllien aursde stockage de 'huile d'olive vierge
(Mordret, 1999)

Cesteneurs sont relativement faibles enréférant a la fourchette rapportée par
Mordret (1999) qui est de 0 a 10ppm.
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Cettediminution pourrait étre due a une dégradatienla chlorophylle par oxydation

en présence de I'Opar diffusiorfTanouti, 2010).

[1.4.2.Les caroténoides :

Les caroténoides sont des éléments essentielduite I'd’olive responsables de la
couleur jaune, elles posséedent des propriétésoagtiantes (inhibiteurs trés efficaces de la
photo-oxydation induite par les pigments chloropagk. Les caroténoides sont des

précurseurs de la provitamine Rdca et Minguez-Mosquera, 2001).

Les teneurs en caroténoides dans les échantillmmsreprésentées dans le tableau

N°XV et la figure N°15.

Tableau XV:évolution de la teneur en caroténoides dans I'ldidkve en fonction de

la durée de conservation et le type d’emballage

Résultats et discussion

Durée de stockage (mois)

Durée de stockage

Type d’emballage Mars (D1) Juin (D2) Septembre)(D3
Verre transparent 2.7 0.302 0.23
Verre opaque vert 2.7 0.255 0.27

_ 35+
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Figure 15: Evolution de la teneur en caroténoides dans I'hiidive en fonction de

la durée de conservation et le type d’emballage.

De méme que les chlorophylles, les caroténoidesdant significativement pendant
l'entreposage de l'huile. Cette baisse peut s’ex@r par leur oxydationRahmani
etCsallany., 1991). allure de cette baisse est presque similaire dess deux types
d’emballage, VT et VV. Ainsi, et apres six mois steckage, nous avons enregistré, une
baisse de 2,7 ppm a 0,23 ppm dans I'emballage \AT0e27 ppm dans I'emballage VV. Cette
baisse est due a leur dégradation oxydative a chubrir degré d’instauration éle{@raille,
2003). Toutefois, ces teneurs sont incluses dans la liette de 0 a 7,7 ppm, établi par le
COlL.

D’aprés GINMO et al, (2002, la teneur en caroténoides dépend du degré de
maturation des olives. En effet, au cours de laurasibn, la teneur en caroténoides diminue
graduellement. Cette diminution devient prononaeec I'augmentation de la synthése des
anthocyanes(Roca et Minguez- Mosquera, 2001)La diminution de la teneur en
caroténoides peut étre due a I'oxydation de aqgmemts comme second substrat au cours de

la peroxydation lipidique sous I'action de lipox¥ymséMinguez-Mosquera etal., 1990).
I1.5. Les composés phénoliques

L’huile d’olive vierge est quasiment la seule huitentenant des quantités notables de
substances phénoliques naturelles, qui lui confesen godt si particulier, a la fois amer et
fruité (Perrin, 1992). Ces composants antioxydants dans les olives sgateréent
responsables de la stabilité d’huile d’oliXésioli et al, 1998).

Les teneurs en composés phénoliques des huildgséea sont illustrées dansle
tableau N°XVI et la figure N°16.

Tableau XVI: Evolution de la teneur en composés phénolidppes) dans I'huile

d’olive en fonction de la durée du stockage eypetd’emballage utilisé.
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Résultats et discussion

Durée de stockage

Types d’emballage Mars (D1) Juin (D2)

Septembre (D3)

Verre transparent 182,75

110,5

73,4

Verre opaque vert 182,75

122

84

200 -~
180 -
160 -
140 -
120 -
100 -

60 -
40 -
20 -
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Mars (D1) Juin (D2) Septembre
(D3)
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== \erre opaque vert

Figure 16: évolution de la teneur en composés phénoliqpesn) dans I'huile

d’olive en fonction de la durée du stockage eypetd’emballage utilisé.

Les résultats illustrés dans la figure N°16 monuime baisse significative de la teneur
en composés phénoliques, dans les deux types dlegdaEn effet, les valeurs enregistrées
varient de 182,7 ppm a 73 ppm dans I'emballage Wpeet de 182,7 ppm a 84 ppm dans

'emballage type VV. Cette baisse est due a I'oxigmades composés phénoliques pendant le

stockage de I'huiléMendez et Falqué., 2002)

D’apréesOUAOUICH, CHIMI (2007), la teneur en composés phénoliques est

influencée par plusieurs facteurs a savoir :

> La variété des olives ;
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> Degré de maturité des olives : il y'a une influemégative sur le taux des composés
mineurs responsables des attributs sensoriels tdelel’ (composés aromatiques,
polyphénols) et de sa stabilité a I'oxydation (gdignols) ;

» Ladurée et les conditions de stockage des olives ;

> Le systeme d’extraction adapté : le broyage pradodgs olives a l'air libre favorise
I'oxydation et la polymérisation des polyphénols ;

> Les techniques culturales et les conditions pénatigues.
I1.6. Composition en acides gras :

La composition en acides gras de I'huile d’olivagain réle important au niveau de sa
gualité nutritionnelle. C’est I'importance de I'app d’acide gras mono-insaturés avec un taux
d’acide oléique allant de 55% et pouvant atteir88& qui confere son originalité a I'huile
d’olive, ainsi que ses vertus en termes de sant@r®facteurs, tels que le degré de maturité
des olives, le climat, la variété ont une incidesgele profil de composition en acides gras de
I'huile d'olive (Garcia etal., 1996b ; Judde, 2004 ; Ollé, 2000).

Tableau XVII: évolution des acides gr&%) dans I'huile d’olive en fonction de la

durée du stockage et le type d’emballage utilisé.

Acides gras Emballage Mars (D1) Juin (D2) Septembre (D3)
0 0 17.04 %
Acide palmitique (C16 : 0) Verre transparent |17,03% 17,66%
Verre opaque vert |17,03% 17,17% 16.98 %
Verre transparent |2,23% 1,99% 2.33%
Acide palmitoléique (C16 :1)
Verre opaque vert |2,23% 1,95% 2,03%
Acide Margarique (C17 :0) Verre transparent | Trace / /
Verre opaque vert | Trace / /
Acide stéarique (C18 :0) Verre transparent | 2,05% 2,22% 2.94 %
Verre opaque vert | 2,05% 2,29% 2.22 %
0 0 0
Acide oléique (C18 :1) Verre transparent | 62,23% 62,75% 60.52 %
Verre opaque vert |62,23% 63,25% 63.29 %

50




Partie expérimental

Résultats et discussion

Acide linolgique (C18 :2) Verre transparent | 15,40% 13,98% 14.81 %
Verre opaque vert | 15,40% 14,13% 13.93 %
0 0 0
Acide linolénique (C18 :3) Verre transparent | 0,51% 0,53% 1.19 %
Verre opaque vert | 0,51% 0,48% 0.64 %
] o Verre transparent | 0,33% 0,42% 1.13 %
Acide arachidique (C20 :0)
Verre opaque vert | 0,33% 0,69% 0.88 %
] ) Verre transparent |0,19% Trace
Acide gondoique (C20 :1)
Verre opaque vert |0,19% Trace Trace

Dans

le présent travail, les résultats d’analyse dchantillons montre que la

composition en acide gras de leurs huiles d’olsiecenforme aux spécifications exigées par

la norme commerciale COlI, toutefois cette compasigst variable selon le type d’emballage

et la durée du stockage.

Acides gras saturés

Cette classe des acides gras est représentéeapiae|palmitiques (C16 :0), I'acide

margrique (C17 : 0) et I'acide stéarique (C18 L0Acide palmitique est I'acide gras dominant

de ce groupe. Dans le cas de I'huile de |la vadBéinlal, conditionnée pendant six mois dans

deux types d’emballage (VV et VT), les teneurs eide palimitique sont tres proche : elle

varie entre 16,98% a 17,66%. La stabilité de lauern acide palmitique peut s’expliquerpar

le fait que cet acide gras ne contient pas de dsubhisons susceptible a la réaction

d’oxydation.

Acides gras mono-insaturés

Appartenant a ce groupe, I'acide palmitoléigue (C)&et I'acide oléique (C18 :1). Ce

dernier est la plus dominant de ce groupe et de lesiacides gras de 'huile d’olive vierge.

Dans le cas de 'huile conditionnée dans I'emballag verre transparent, la teneur en acide

oléigue est stable dans les trois premiers de sndittonnement dont la valeur oscille entre

62,2 a 62,7 ; cette teneur diminue significativetregres six mois de stockage dans ce type

d’emballage. Cependant, dans le cas du matériauld/¥éneur en acide oléique reste stable

pendant les six mois de stockage.
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Acides gras polyinsaturés

L’acide linoléique, I'acide linolénique, I'acide ahidique et I'acide gondoique sont
les acides gras représentatifs des acides grampatyrés. L'acide linoléique est I'acide gras
le plus important de ce groupe. La teneur en adideléique diminue au cours de
'entreposage de I'huile dans les deux types d'dlaga (VV et VT). En effet, les taux de cet
acide gras diminue de 15,4% a 13,98% dans I'engmltgpe VT, et de 15,4% a 13,93%
dans I'emballage type VV. Cette baisse pourraé étre a I'oxydation de cet acide gras. cette
baisse est parallele a la diminution de la teneurpelyphénols, qui jouent le role

d’antixoydants.
I1.7. Test de Shall

Ce test consiste a oxyder la matiere grasse dam&tune portée a 60°C. La mise en
evidence de l'oxydation est montrée par la mesugel'thdice de peroxyde sur des
prélevements faits toutes 4, 8, ou ZWolf. JP, 1968).Cette méthode présente I'avantage de
se rapprocher des conditions réelles de stockage ¢@es flacons transparent d’huiles

conservées a la lumiere du jour et & températulaaante).

Les teneurs du teste de schaalsont représentéeedableau N°XVIII et la figure N°17.

Tableau XVIII: Evolution de la teneur du teste de schaaldandd’laiolive en
fonction de la durée du stockage et le type d’efabalutilisé.

Durée de stockage
Types d’emballagé Mars (D1) Juin (D2) Septembre (D3)
Verre transparent 34,5 21,66 16,25
Verre opaque vert 34,5 19,51 17
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Figure 17:évolution de teste de schaaldans I'huile d’olivef@nction de la durée du
stockage et le type d’emballage utilisé.

Le test de Schaal est révélateur de la stabilii@atve de I'huile.(Nadeemet al .,
2013 ; Anwar et al., 2007)Lesrésultats obtenus montrent une baisse de lditgtaixydative
de 'huile conditionnée dans les deux types d’etabal Cette baisse peut s’expliquer par la
diminution de la teneur en antioxydants. De plasajelement a la diminution de ce test de
stabilité, nous avons enregistré une augmentatsrirdlices d’oxydation.
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Conclusion

L’huile d’olive est I'une des huiles végétales [d@as anciennes, obtenue a partir du
fruit de l'olivier, et uniguement par l'utilisatiodes procédés physiques, sans recourir a des
étapes de raffinage. L’absence de cette derniéregte I'huile d’olive de conserver tous ces
antioxydants, c’est la seul huile qui peut étresconmée sous forme brute sans traitement
préalable, et elle a une place particuliere erorage son image et sa consommation a |'état

vierge.

Le stockage de I'huile d'olive vierge est une étapuciale a la préservation de la
gualité de I'huile. Dans cette étude nous avonsscldeux types d’emballage en verre : vert
transparent et le verre opaque vert, dans lesdjhalte d’olive vierge de la variété Chemlal
est entreposée pendant six mois. Les résultatqwabtmontrent un effet remarquable de la
durée d’entreposage, toutefois, le type d’embalfdggas montré une grande influence.

Les plus importantes de ces variations concetieenihdices d’oxydation, la teneur en
acides gras insaturés, le degré d'instauration 'deild, la teneur en pigments et en

antioxydants phénoliques et la stabilité oxydatied’huile.

L’oxydation est la réaction d’altération la plusdoutable au cours de stockage de
I'huile. L’oxydation primaire et secondaire desiles étudiées augmente au cours de son

entreposage. Cette réaction est Iégérement plusriame dans I'emballage transparent.

Une perte importante en antioxydants phénoliqeespigments (chlorophylles et
caroténoides) ont été enregistrée dans les dees tyemballage au cours de I'entreposage.

Ceci pourrait influencer la qualité sensorielld’daile ainsi que sa stabilité oxydative.

Le profil en acide gras, lui aussi, a subit deglifications, particuliérement les acides

gras insaturés. En effet, la teneur en acide ligo&a diminué.

La stabilité oxydative des huiles étudiées a lgaggscours de la conservation dans les

deux types d’emballage.

Dans ce qui précéde, les différents résultatsnoisteévelent que I'huile subit des
modifications chimiques pendant les six mois depbtisage, toutefois, le type d’emballage

n'a pas montré de grandes différences.

Cette étude sera poursuivie encore pendant ldg@@&umois prochains.
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Figure 18 : courbe étalon pour le dosage des comg@ssphénoliques.




Annexe 01: Détermination de la teneur en eau et en matieres latiles
Mode opératoire :

* Régler I'étuve a 103+2°C ;

* Peser un bécher a vide apres 'avoir lavé ; sécher

» Peser 5g d’huile d'olive dans ce bécher ;

* Introduire le bécher contenant I'huile dans I'étypendant 1 heure ;

» Refroidir 'ensemble (bécher, huile) dans un desgeur ;

* Peser'ensemble (bécher+ huile) ;

* Nous devons remettre a I'étuve une ou plusieussjtmiqu’a ce que le poids d’huile se

stabilise.
Annexe 02 :Détermination de I'absorbance en ultraviolet
Réactifs :

* Hexane pur.
Mode opératoire :

» Dissoudre 0,1g d’huile dans 10ml d’hexane pur ;
* Réglage de spectrophotométre a 232nm et a 270nm ;
* Introduire les cuves a spectrophotometre remgkdsianc (hexane pur) puis les

échantillons préparer un par un.
Annexe 03 :Détermination de I'acidité
Réactifs :

* Ethanol ;
* Hydroxyde de potassium 0,1 N (0,1 molel/litre) ;
» Phénolphtaléine (10g/l dans I'éthanol).

Mode opératoire :

o Dans un Erlen Meyerl, mettre 25ml d’éthanol avéo®de la solution de
phénolphtaléine ;

e Porter a ébullition ;



* Atempérature encore élevée, neutraliser(en uiilisae burette) avec précaution tout
en agitant 'Erlen Meyer avec la solution a 0,1 evblde KOH jusqu’a apparition
d’'une coloration rose persistant au moins 10 sez®nd

o Dans un Erlen Meyer2, peser 2,5 d’huile ;

» Ajouter I'éthanol neutralisé (contenu de I'Erlen yéel) ;

* Mélanger soigneusement ;

» Porter le contenu a ébullition ;

» Titrer avec la solution de KOH (Burette) ;

* En agitant vigoureusement le contenu de I'Erlen égyendant le titrage ;

* Arréter le titrage quand la coloration rose peesgndant au moins de 10 secondes.
Annexe 04 :Détermination de I'indice de peroxyde
Réactifs :

* Chloroforme ;

» Acide acétique ;

» Solution agueuse d’iodure de potassium saturée ;
» Thiosulfate de sodium 0,01N ;

* Solution d’amidon.
Mode opératoire :

* Peser 2g d’huile dans un Erlen Meyer ;

» Ajouter 10 ml de chloroforme avec 15 ml d’acidétaque tout en agitant afin de
dissoudre I'échantillon ;

* Ajouter 1 ml de la solution de KI ;

* Boucher aussitot ;

» Agiter énergiquement pendant 1 mn ;

o Laisser 5 mn a l'abri de la lumiére, a une temp#eatomprise entre 15°C et 25°C ;

» Ajouter 75 ml d’eau distillée ;

» Ajouter 0,5 ml de la solution d’amidon ;

» Agiter énergiquement ; si une couleur violacée egipal y a présence de peroxyde ;

» Titrer, tout en agitant, avec la solution de thltae de sodium (0,01N) jusqu'a

disparition de la coloration violette ;



» Effectuer un essai a blanc dans les mémes conslition

Annexe 05 : Détermination des chlorophylles et desaroténoides

réactifs :
* Cyclohexane
Mode opératoire :

» Peser 3g d’huile d'olive et le dissoudre dans 1@entyclohexane ;
* Mesuré I'absorbance a 670nm pour les chlorophgll€s470nm pour les

caroténoides.

Annexe 06 : Détermination de la teneur en phénoletaux

Réactifs :
e Hexane;
« Meéthanol ;

* Folin de ciocalteau ;

e Bicarbonate de sodium.
Mode opératoire :

* Dans un tubes a vise, 2,5g d’huile sont dissouts 8anl d’hexane ;

» Ajouter 5 ml de mélange méthanol/eau (60/40, \dg)ter vigoureusement pendant

2min ;

» Laisser reposer pendant 5min, deux phases nonbigisge séparent distinctement, au

moyen d’'une pipette, la phase aqueuse méthandBeal) est récupérée et mise dans

un autre tube ;
» Additionner 0,5 ml de folin ciocalteau et 5 ml dedistillée ;
* Enfin 1 ml d’'une solution de bicarbonate de sodai85% ajouté ;
» Laisser reposer a I'abri de la lumiére pendantitdee;
* Enfin, la lecture est faite dans un spectrophotoeng&i25nm ;

e Un essai a blanc est préparé dans les mémes corsditi

Annexe 07 : Mode opératoire



Courbe d’étalonnage : on dilue la solution standardisée de 'aciddigga de maniere a
obtenir les concentrations (c) suivantes : 0,029% ; 0,1; 0,2 ; 0,4 mg dans 1ml de la
solution ;

* Ondilue 0,5ml de chacun de ces solutions stansisedians 10ml d’eau distillée ;
* On ajoute 0,5 ml de Folin Denis puis on laisse ségeendant 3 minutes ;

* On ajoute 1ml de la solution saturée,@8@s, la couleur bleue apparait ;

* On mesure la densité optique (DO) des solutionxlataisée avec un

spectrophotometre UV visible a 750 nm.
Annexe 08 : Détermination de la composition en acg&dgras
Réactifs :

e Hexane;

* Hydroxyde de potassium méthanolique a 2N.
Mode opératoire :

e Dans un tube a vis peser 0,2g d’huile ;

* Ajoutés 3ml d’hexane ;

* Additionnée 0,4ml d’hydroxyde de potassium méthapua a 2N ;

» Agiter énergiquement pendant 30 secondes ;

» Laisser reposer jusqu’a ce que la partie supérigeita solution devienne claire ;
» Décanter la couche supérieure, qui est celle qutieat les esters méthyliques ;
» La solution d’heptane est prete pour I'injectiomslé&a chromatographe ;

» |l est conseillé de maintenir la solution au réri@teur jusqu’au moment de

I'analyse chromatographique ;

Il n'est pas recommandé de stocker la solution aenhglus de 12 heures.
Annexe 09 : détermination du teste de schaal
Réactifs :

. Chloroforme ;

» Acide acétique ;

e Solution agueuse d’iodure de potassium saturée ;
» Thiosulfate de sodium 0,01N ;



» Solution d’amidon.
Mode opératoire :

* Peser 20g d’huile dans un bécher puis le métre ltitnse a 60°C pendant cing jour ;

» Peser 2g d’huile retiré de I'étuve dans un Erlerydie

» Ajouter 10 ml de chloroforme avec 15 ml d’acidétague tout en agitant afin de
dissoudre I'échantillon ;

» Ajouter 1 ml de la solution de KI ;

* Boucher aussitot ;

» Agiter énergiquement pendant 1 mn ;

e Laisser 5 mn a 'abri de la lumiére, a une temp#eatomprise entre 15°C et 25°C ;

» Ajouter 75 ml d’eau distillée ;

* Ajouter 0,5 ml de la solution d’amidon ;

» Agiter énergiquement ; si une couleur violacée egipal y a présence de peroxyde ;

» Titrer, tout en agitant, avec la solution de thltae de sodium (0,01N) jusqu'a
disparition de la coloration violette ;

» Effectuer un essai a blanc dans les mémes conslition



Résumeé

Notre étude porte sur l'influence de deux typesntballage (verre transparent et le
verre opaque vert) en fonction de la durée d’ensage (six mois) sur la qualité de I'huile
d’olive, du point de vue physico-chimique.

L’huile d’olive vierge utilisée dans cette étudeég extraite, au moyen d’'un
oléodoseur, a partir des olives de la variété Qalerécoltées, au mois de Décembre 2016,
dans la région de Ouadhias (Tizi ouzou). Ces hulgsété conditionnées dans deux types
d’emballages : verre transparent et verre opaqtte lves analyses physico-chimiques ont été
effectuées a trois dates différentes : D1 (moidvides), D2 (mois de Juin), D3 (mois de
Septembre).

Les résultats obtenus montrent I'effet importaatla durée de stockage de I'huile :
augmentation des indices d’oxydation primaires ABs 232 nm) et secondaires (Abs 270
nm), et une baisse de l'acide linoléique, de l&teren pigments et en antioxydants, et de la
stabilité oxydative de I'huile. Le type d’emballaganontré un effet moins important que la
durée de stockage, ainsi les indices les plusanfiés sont les indices d’oxydation et les

composeés phénoliques et l'indice d’iode.

Mots clés: huile extra vierge, emballage, stockage, aaiplas, antioxydants, stabilité

oxydative



