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Introduction générale

Les céréales occupent a 1’échelle mondiale une place primordiale dans le systéme agricole.
Aujourd'hui, elles dominent avec 50% des terres arables au cours de la derniére décennie
(FAO, 2018). Elles sont considérées comme une principale source de la nutrition humaine et
animale (Biel et al., 2020).

Le blé (Triticum spp.) est une céréale d’importance économique mondiale majeure. Elle est
la plus grande culture cultivée au monde avec 22% du total des terres arables dans le monde
(Harkness et al., 2020). Actuellement, le blé est la deuxiéme culture céréaliere la plus
produite (749 millions de tonnes) apres le mais (1,03 milliard de tonnes) (Savadi et al., 2018).
La superficie cultivée en blé dans le monde, au cours de la derniére décennie, dépasse 87
millions d'hectares et environ 90% est occupée par du blé tendre. Elle est 1'une des cultures de
base les plus importantes dans le monde, en raison de sa teneur élevée en gluten (80%), en
acides aminés essentiels, en vitamines, en minéraux, en fibres et en autres composés
phytochimiques (Valenzuela-Aragon et al., 2019).

En Algérie, les céréales, principalement le blé, occupent une place stratégique dans le
systeme alimentaire et dans 1’économie nationale (Benbelkacem et Kellou, 2000; Lakhdari et
Ayad, 2009 ; Chikihi, 2013). En effet, Touchan et al. (2016) ont rapporté¢ que le bl¢ dur
(Triticum durum) représente 46% des cultures céréalieres en Algérie. La production totale de
bl¢ tendre (Triticum aestivum L.) est estimée a plus de 600 millions de tonnes par an
(Bellatreche et al., 2017).

Parmi les principaux obstacles rencontrés par la production céréaliere en Afrique figurent
les pertes occasionnées par les insectes ravageurs des grains stockés (Phillips et Throne, 2010;
Midega et al., 2016). En effet, les pertes apres récolte ont été estimées a 9% dans les pays
développés et a 20% ou plus dans les pays en développement (Pimentel et al., 1991). Par
exemple, les insectes, principalement des coléopteéres, sont responsables d'énormes pertes de
céréales allant jusqu'a 57% en Afrique (Kumar et Kalita, 2017).

Sitophilus oryzae L. (Coleoptera: Curculionidae) et Rhyzopertha dominica (Fab.),
(Coleoptera: Bostrychidae) sont deux des insectes ravageurs primaires les plus répandus et
les plus destructeurs des céréales, si aucune mesure de protection n’est prise (Chintzoglou et
al., 2008; Obeng-Ofori, 2011; Mason et Mc Donough, 2012) . Les dégats occasionnés se
traduisent par une baisse du potentiel germinatif, une perte de poids des graines et de la
valeur nutritive (Gourgouta et al., 2019; Paloukas et al., 2020).

Actuellement, le contrdle de ces insectes est principalement basé sur l'utilisation de

pesticides de synthése (Gossen et Mcdonald, 2019; Machekano et al., 2019). Cependant,

1



Introduction générale

I’apparition de résistances chez de nombreuses especes, la demande d’aliments sans résidus,
la préoccupation croissante pour la sécurité des travailleurs et le les risques environnementaux
liés au bromure de méthyle (Boyer et al., 2012) ont conduit les chercheurs a évaluer
l'utilisation potentielle de méthodes de lutte alternatives, pour la protection des grains stockés,
plus respectueuses de la santé humaine et de I’environnement (Donahaye, 2000; Adak et al.,
2019). A cet égard, l'utilisation de produits dérivés de plantes est considérée comme une
alternative prometteuse, avec les pesticides traditionnels utilisés contre les insectes des
produits stockés (Kellouche et al., 2004; Isman, 2006, Guettal et al. 2020 a, b; Saroj et al.,
2020). Parmi celles-ci, les huiles végétales ont fait 1'objet de recherches approfondies en tant
qu'insecticides naturels contre plusieurs espéces d'insectes des produits stockés avec des
résultats prometteurs (Obeng-Ofori et Amiteye, 2005; Nikpay, 2006; Rahman et Talukder
2006; Demissie et al., 2008; Udo et Harry, 2013; Tufail et al., 2015; Wahedi et al., 2015;
Wale et Assegie, 2015; Jilu et al., 2018).

Le mode d'action de ces huiles reste a confirmer, mais la plupart semblent provoquer la
suffocation des ceufs, des larves ou des adultes des insectes ravageurs (Don- Pedro, 1989 ; Ait
Aider et al., 2016).

Parmi les huiles végétales comestibles, 1’huile d'olive est bien connue pour ses vertus sur
la sant¢ humaine (Foscolou et al., 2018). Cette huile est utilisée en grande quantité dans la
cuisine locale et a été également traditionnellement utilisée dans la région de la Kabylie
(Algérie) dans la lutte contre les insectes des grains stockés (Kellouche et al., 2004).

Le grignon d'olive est un sous-produit trés important de l'industrie de I'huile d'olive
puisqu'il peut contenir jusqu'a 12% d’huile et est principalement constitu¢ d’eau, de peau
d’olive, de chair d’olive et de fragments de noyaux (Meziane et Kadi, 2008). On estime que la
production du grignons d’olive atteint 2 881 500 tonnes / an dans le monde (Ravindran et
Jaiswal, 2016; Nunes et al., 2020). L’utilisation de ce résidu solide revét une grande
importance économique et sociale pour la région méditerranéenne, car il s’accumule en
grande quantité dans la nature lors de la production de I’huile d’olive (Dermeche et al., 2013;
Nunes et al., 2018; Ribeiro et al., 2020).

Les efforts de recherche se sont concentrés sur les approches de traitement et les options
de valorisation des grignons, afin de réduire ses effets nocifs sur 1’environnement, il est
principalement utilisé pour extraire l'huile de grignons (Clemente, 1997; Meziane, 2013;
Mateos et al., 2019; Ribeiro et al., 2020). L’huile extraite est appelée «huile de grignons

brute» et doit étre raffinée avant d'étre consommée (CEE, 2001).
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L’intérét de I'utilisation des huiles de grignons d’olive s’intensifie en raison de ses
avantages économiques (Kadi et Fellag, 2001 ; Ruiz-Mendez, 2003 ; Keskin et al., 2016 ;
Yanik, 2017 ; Chanioti et Tzia, 2018) . Elle est moins chére que 1’huile d’olive et possede les
composés fonctionnels de I’huile d’olive vierge, y compris la fraction glycéridique, a
I’exception des polyphénols (Guillen et al., 2004 ), ainsi que d’autres composants
biologiquement actifs qui sont en plus faible concentration dans I’huile d’olive comme les
phytostérols, les tocophérols, les alcools aliphatiques, le squaléne et les acides triterpéniques
(Vioque et Morris, 1961 ; Perez-Camino et Cert, 1999 ; Marquez Martin, 2006a, b ; Lama-
Muiioz, 2011).

L'huile d'olive a fait 1'objet de plusieurs études qui ont démontré sa toxicité, vis-a-vis de
différents insectes des grains stockés, qui est souvent attribuée a I'acide oléique (Kellouche et
al., 2004; Khalequzzaman et al., 2007; Ait Aider et al., 2016). A notre connaissance les
données sont encore limitées sur les applications des sous produits ol€¢icoles comme bio-
insecticides.

Dans ce contexte et afin de promouvoir les produits locaux, 1’intérét de nos travaux est une
contribution dans la recherche d’une méthode de lutte biologique, par 1’utilisation des huiles
de grignons d’olives brutes et les huiles d’olives algériennes (Kabylie) contre deux des
principaux insectes ravageurs primaires des produits stockés, S.oryzae et R. dominica.

Pour tenter de cerner les déterminants de cette problématique, nous nous sommes proposés
d’extraire dans un premier temps [’huile résiduelle des grignons a 1’aide d’un solvant
organique et les huiles d’olives a 1’aide d’un oléodoseur. L’échantillonnage a été effectué sur
deux campagnes agricoles (2016/2017 et 2017/2018) et ce, dans quatre vergers oléicoles :
Tadmait, Maatkas, M’Chedellah et Bechloul.

En deuxiéme lieu, les échantillons d’huile extraits sont soumis a une série d’analyses
physico-chimiques : les indices de qualité (acidité, indice de peroxyde et I’absorbance dans
’ultra-violet a 232 et 270 nm) et le profil en acides gras.

En dernier lieu, nous avons réalisé¢ des essais toxicologiques par contact avec toutes les
huiles extraites des grignons d’olives et des olives de la variété Chemlal, afin de déterminer la
toxicité de ces substances naturelles contre deux insectes ravageurs des grains stockés,
S.oryzae et R. dominica dans les conditions de laboratoire.

Nous avons enfin tenté de cerner I’impact de certains facteurs sur I’efficacité des différents
traitements comme [’espéce d’insectes, le substrat alimentaire, la dose des traitements, la

durée d’exposition, I’origine des produits et la campagne ol€icole.
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1. La Plante hote : le blé

1.1. Introduction

Le blé est une culture céréaliere importante cultivée sur plus de 200 millions d’hectares
dans le monde, fournissant environ 21% des besoins alimentaires mondiaux (FAO, 2015). Les
deux principaux types de blé commercial sont le bl¢ dur (tetraploide, BBAA) et le blé tendre
(hexaploide, BBAADD), avec des capacités d'adaptation potentiellement différentes et
seulement quelques propriétés technologiques distinctes qui rendent la semoule de blé dur et
la farine de blé tendre plus adaptées aux pates, ou au pain et aux produits de boulangerie,
respectivement (annexe 1).

Les cultivars de blé ont différents niveaux de résistance aux insectes des produits stockés
(Ali et al., 2011 ; Hassan et al., 2017 ; Tripathi et al., 2017 ; Kalsa et al., 2019). Peu d’études
ont été réalisées sur la sensibilité des grains de blé dur et de blé tendre a l'infestation par
Sitophilus spp et R. dominica (Cinco-Moroyoqui et al., 2006 ; Batta et al., 2007 ; Mebarkia et
al., 2009 ; Keskin et Ozkaya, 2015 ; Lemic et al., 2020). C’est ainsi que, Keskin et al. (2018)
ont observé une infestation plus élevée et une plus grande abondance de S. granarius sur le
blé tendre par rapport aux cultivars de blé dur, cela pourrait étre d au fait que la principale
enzyme digestive de S. granarius est 'amylase (Baker, 1986). Par ailleurs, Nawrot et al.
(2006) ont constaté que sept fois plus d'amylase était présente chez S. granarius nourri avec
des cultivars de blé tendre comparativement aux cultivars de blé¢ dur. On pense que les
inhibiteurs enzymatiques entravent la digestion par leur action sur les amylases digestives et
les protéases intestinales des insectes, qui jouent un réle clé dans la digestion de 'amidon et
des protéines végétales (Gonzalez-Ruiz et al., 2021). Saad et al. (2018) ont constaté que
différentes variétés de blé présentaient des différences significatives dans le pourcentage de
grains endommaggs par les insectes lorsqu'ils €taient exposés au charangon du riz, S. oryzae
(L.) et au petit foreur des grains, R. dominica. Les auteurs ont rapporté que la dureté des
grains a contribué a la résistance des variétés de blé testées.

1.2. Origine et répartition géographique

Le blé (Triticum sp. L.), en tant qu'une des premieres cultures vivrieres domestiquées, est
l'aliment de base pour un large segment de la population a travers le monde. Il est cultivé
principalement dans les régions du Moyen-Orient et du Proche-Orient et en Afrique du Nord
qui sont considérées comme le centre d'origine et de diversification de cette culture (MacKey,
2005; Nave et al.,, 2019). Des preuves archéologiques montrent que les premiers blés
domestiqués provenaient du Proche-Orient, dans la région connue sous le nom de Croissant

fertile vers -10 000 ans av. J-C, ils se sont propagés a l'ouest du bassin méditerranéen,
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atteignant la péninsule ibérique — dés 7000 ans BP (Lev-Yadun et al., 2000; Preece et al.,
2017). Ce processus de migration et les sélections naturelles et humaines ont abouti a la
création de variétés locales spécifiquement adaptées a une diversité de zones agro-écologiques
(Rasheed et al., 2014).

En Algérie, la premiére enquéte sur les ressources locales de blé était basée sur des traits
morphologiques et physiologiques (Abdelkader, 2013 ; Bellatreche et al., 2017). C’est ainsi
que, Boudour et al. (2011) ont caractérisé une collection de 1019 accessions de blé dur de
différentes régions algériennes et récemment, Atoui et al. (2021) ont mené des études de
divergence génétique qui peut exister entre neuf génotypes appartenant a la variété de blé dur
«valenciaey, variété principalement cultivée en Algérie.

1.3. Position systématique

Certains chercheurs classent le blé dans le genre de 7Triticum qui appartient a la tribu des
Triticées, la sous-famille des Pooideae au sein de la famille des Poacées et plus largement au
groupe des angiospermes monocotylédones. Les Poacées comptent plus de 600 genres et 10
000 especes, poussant sous des latitudes et des climats diversifiés (Kellogg, 2001). Selon le
nombre de paires de chromosomes, le genre Triticum est subdivisé en plusieurs espéces : des
especes diploides telles que 1’Engrain (7riticum monococcum), des especes tétraploides avec
I’Amidonnier (Triticum dicoccum) ou le blé dur (Triticum durum) et enfin des especes
hexaploides telles que le blé tendre (Triticum aestivum). Les deux especes les plus cultivées
sont le blé tendre et le blé dur, avec une proportion de 95% et 5% de la production de blé
mondiale, respectivement (Gooding, 2009 ; Shewry et Hey, 2015).

1.4. Structure et composition du grain de blé

Le grain de blé est constitué de 3 grandes parties : le germe, 1’albumen et les enveloppes
(figure 1). Il est constitué majoritairement d’amidon qui représente environ 70% de la matiére
séche du grain et qui est situé¢ dans 1’albumen. Les protéines représentent entre 10 et 15% de
la matiere séche et se retrouvent dans tous les tissus du grain de blé avec une concentration
plus importante dans le germe et la couche a aleurone (Pomeranz, 1988). Les pentosanes
(polysaccharides non amylacés) représentent quant a eux entre 2 et 3% de la maticre séche et
sont les principaux constituants des parois cellulaires de I’albumen (70 a 80%). Les grains de
blé sont également une bonne source de minéraux (notamment de magnésium) et de vitamines
B, et contiennent un certain nombre de molécules présentant des activités intéressantes:
vitamine E, composés antioxydants (acides phénoliques, caroténoides, etc.), et composés

hormonalement actifs comme les lignanes (Slavin et al., 1999 ; Hu et al., 2021).
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Figure 1. Anatomie du grain de blé tendre (Surget et Barron, 2005).

*La répartition des composants dans le grain de blé est la suivante : 55-60% de glucides non amylacée, 14-25%
d'amidon, 13-18% de protéines, 3-8% de minéraux et 3-4% de graisses, calculé par rapport a la matiére seéche

(Surget et Barron, 2005).

1.5. Production de blé dans le monde et en Algérie

Le blé est I'une des cultures vivrieres les plus importantes. Il occupe la troisieme place de
la production céréaliere mondiale, apres le mais (Zea mays L.) et le riz (Oryza sativa L.) et la
premigére place en termes de superficie céréalicre (FAO, 2019).

Il constitue une importante culture vivriere de base pour plus d'un tiers de la population
mondiale, elle est, avec le riz, la céréale la plus consommée par ’homme et représente un
cinquieme des apports caloriques dans I’alimentation humaine. Chaves et al. (2013) ont
rapporté que 85% et 82% de la population mondiale dépendent du blé pour les calories de
base et les protéines, respectivement. A 1'échelle mondiale, en 2017, 754 millions de tonnes de
blé ont été produites sur 220 millions d'hectares, ce qui a nourri plus d'un milliard de
personnes dans les pays en développement (FAO, 2018).

En termes de volume de production, I’Union Européenne (155 millions de tonnes) vient en
téte de classement, suivie, respectivement, par la Chine (126 millions de tonnes), 1'Inde (95
millions de tonnes), la Russie (59 millions de tonnes), les Etats-Unis (55 millions de tonnes),
le Canada (29 millions de tonnes), I’ Australie (26 millions de tonnes), 1’Ukraine (24 millions
de tonnes) et 1’Argentine (12 millions de tonnes) (Siad et al., 2017). Les principaux
exportateurs de blé sont les Etats-Unis, le Canada, I'Australie, ['Union européenne, la Russie,

'Ukraine et I'Argentine (USDA, 2014).
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Le secteur des céréales est un secteur fondamental de 1’agriculture Algérienne dont la
production céréaliére a atteint 3,3 millions de tonnes en 2014 (FAO ,2015); par ailleurs, elles
constituent 1’essentiel de la ration alimentaire quotidienne de la population et occupent une
superficie de 2.7 millions d’hectares, soit pres de 40% de la superficie agricole totale de
I'Algérie (Tirichine et al., 2015). Les principales cultures céréaliéres sont le blé et 1’orge
(Hordeum. sp.) qui occupaient en 1994, respectivement 22% et 14% des terres arables. Le blé
dur est la premiére céréale cultivée; il occupe 45% de la superficie consacrée aux céréales,
soit 1,6 million d’hectares (Kirouani et al., 2019). Le blé tendre occupe le troisiéme rang apres
le blé dur et 1'orge, avec une superficie cultivée annuelle de 0,8 million d'hectares, soit 24,2%
de la superficie consacrée aux céréales (Mebdoua et Ounane, 2019).

L'Algérie est 1'un des plus grands importateurs mondiaux de céréales. En moyenne, 5
millions de tonnes de céréales ont €té importées au cours des cing derni€res années; les pics
d'importations ont atteint 7,4 millions de tonnes en 2011 et 6,9 millions de tonnes en 2012
(Touchan et al., 2016). L'autosuffisance céréaliere est passée de 91%, en 1962, a 18% en
1990 (Chikihi, 2013). Malgré le rebond de la production, 1'Algérie continue d'importer 75 %
de ses besoins en céréales. La France est le principal exportateur de bl¢ dur vers I’ Algérie,
tandis que le Canada est le principal fournisseur de blé tendre (FAO, 2018).

2. Présentation des deux insectes étudiés
2.1. Introduction

Les coléopteres constituent I’ordre le plus important du régne animal avec plus de 386 500
especes décrites dont environ 399 espéces sont associées aux denrées stockées (Delobel et
Tran, 1993).

Le genre Sitophilus Schoenherr, contient certains des ravageurs communs et destructeurs
des céréales stockées. Le charancon du riz, S. oryzae (L.) et le charangon du mais, S. zeamais
(Motsch.) sont particuliérement abondants dans les zones tropicales, subtropicales et chaudes.
Tous deux peuvent se développer sur plusieurs grains, mais S. oryzae a une préférence
marquée pour le blé, tandis que S. zeamais a une préférence pour le mais (Rossetto, 1969 ;
Athie et Paula, 2002). S. oryzae et S. zeamais sont étroitement liés et leur identification
morphologique est difficile. Floyd et Newsom (1959) ont conclu que les genitalia femelles
peuvent étre utilisés comme des indicateurs fiables pour leur identification ; le spiculum
ventrale en forme de Y est pointu et effilé chez S. zeamais, alors qu'il est arrondi et émoussé
chez S. oryzae (Kuschel, 1961).

Rhyzopertha dominica appartient a la famille des Bostrychidae, contenant environ 550

especes classées dans 99 genres (Marske et Ivie, 2003). Le nom commun «petit foreur du
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grainy» a ¢été utilisé pour distinguer R. dominica du Prostephanus truncatus (Coleopetra :
Bostrychidae) relativement plus grand, qui a recu le nom commun de «grand foreur du grain
ou de grand capucin des grains » (Chittenden, 1911).
2.2. Sitophilus oryzae (Linnaeus 1763) (Coleoptera: Curculionidae).
2.2.1. Position systématique

Le genre Sitophilus se reconnait par la présence d’un rostre renflé triangulairement et
portant les antennes a sa base (Seck, 1992 ; Davis, 2018). Selon Lepesme (1944), S. oryzae
occupe la position systématique suivante :

Embranchement : Arthropoda

Sous- embranchement : Hexapoda

Classe : Insecta

Ordre: Coleoptera

Sous-ordre : Heterogastra

Super famille : Phytophagoidea

Famille: Curculionidae

Sous famille : Rhynchophorinae

Espece: Sitophilus oryzae (Linnaeus 1763)

Nom commun: "Charancon du riz" ou calandre du riz

2.2.2. Répartition géographique

On trouve ce charangon dans la plupart des régions du monde, mais surtout dans les zones
subtropicales et tempérées chaudes, il cause des dégats importants (Mason et Mc Donough
2012; CABI, 2017; EPPO, 2017). Cette espece est treés répandue aux Indes, en Australie, dans
le sud des Etats Unis d’Amérique et en Afrique du Nord (Longstaff, 1981; Throne et Cline,
1991; Corréa et al., 2017).
2.2.3. Description des différents stades de développement de I’insecte

v Les ceufs

L’ceuf de S. oryzae est piriforme, d’un blanc opaque et brillant. Il mesure 0,6 a 0,7 mm de
longueur et 0,2 a 0,3 mm de largeur (Le Cato et Flaherty, 1974 ; Sattigi 1982 ; Jadhav, 2006 ;
Thakkar et al., 2020) (figure2).



Chapitre I Revue bibliographique

Figure 2. (Euf de S. oryzae (Flay et al., 2010).

v" Les larves

La larve est longue de 2,5 a 3 mm, de couleur blanche, de forme sub-circulaire, apode
et tres peu velue (Delobel et Tran, 1993 ; Srivastava et Subramanian, 2016). Le premier
stade mesure de 0,29 mm a 0,31 mm de longueur, le deuxiéme stade de 0,41 mm a 0,49

mm, le troisiéme stade de 0,88 mm a 10,1 mm et le quatrieme de 1,35 a 1,50 mm (Jadhav,

2006) (figure 3).

Figure 3. Larve de S. oryzae (G :40) (O S. Kerbel).

v Les nymphes
Une fois formée, la nymphe est de couleur blanche, mais peu de temps apres, elle devient

jaune créme, elle mesure 3,75 a 4 mm de long sur 1.75 mm de large (Yevoor, 2003 ; Jadhav,

2006) (figure 4).
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Figure 4. Nymphe de S. oryzae vue ventrale (a) et vue dorsale (b) (G :40) (© S. Kerbel).
v' L’imago

L’imago d’un brun a brun-roux, mesure 2,5 a 5 mm de long. Sa téte est munie d’un rostre,
plus court que le pronotum, qui est cylindrique dans sa partie antérieure. Il est caractérisé par
la présence de deux grosses taches orangées sur les élytres qui sont ponctuées et striées. Les
stries élytrales sont grossiérement ponctuées et les inter- stries finement ponctuées. Il possede
des ailes postérieures membraneuses et peut voler (Delobel et Tran, 1993 ; Srivastava et
Subramanian, 2016). Le rostre du male est plus court et plus épais et moins lisse que celui de

la femelle: la face ventrale de 1'abdomen est concave a I'apex chez le male a peu pres plane

chez la femelle (Mason et McDonough, 2012; Devi et al., 2017) (figure 5).

17 04 2021 ' . 17 04 2021

Figure 5. L’imago de S. oryzae vue ventrale (a) et vue dorsale (b) (G :40) (© S. Kerbel).

2.2.4. La Biologie de I’insecte

Les femelles s'accouplent peu apres leur sortie des grains et deux semaines plus tard
commencent a pondre de 150 a 200 ceufs par femelle, & un rythme qui dépend de la
température ambiante et de la dureté des graines (Togola et al., 2013; Keskin et Ozkaya,
2015 ; Romano et al.,, 2016). La ponte maximale a lieu une a deux semaines apres

I'émergence de l'adulte (Arbogast, 1991) et I'éclosion nécessite 5 a 7 jours sous les
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conditions optimales de température (25.5 4 29.1° C) et d’humidité relative (70-80%) (Mason
et Mc Donough, 2016 ).

Les stades immatures (ceuf, larve et nymphe) se succédent a l'intérieur du grain, et & une
température de 20 a 27 °C, un charangon adulte émerge en quatre semaines (Hagstrum et al.,
2012). La larve ronge l'intérieur du grain, se développe et s'y nymphose. Il y a quatre stades
larvaires d'environ 5 & 7 jours chacun et une période nymphale de 7 a 8 jours (Chaudhury et
Chakraborty, 2014 ; Devi et al., 2017 ; Singh, 2017). Les adultes émergent et peuvent rester
dans les grains jusqu'a cinq jours et vivre en moyenne environ trois mois, bien que certains
aient vécu plus d'un an (Mason et McDonough, 2016 ). D’aprés Arbogast (1991), les temps
de développement de I'ceuf a I'adulte vont de 25 jours a 29,1 °© C a 35 jours a 27 ° C.

Les charangons du riz peuvent voler et se distribuer facilement dans une installation de
stockage. Dans les pays chauds, la femelle adulte, en plus de s'attaquer aux produits céréaliers
entreposés, peut aller pondre ses ceufs dans les cultures de céréales en maturation (Srivastava

et Subramanian, 2016).

2.2.5. Les dégats causés par S. oryzae

S. oryzae est une espece de coléoptere extrémement destructrice (Derbalah et al. , 2012;
Gad et al.,2020 ; Moses et al., 2020 ; Ocampo et al., 2020), qui attaque différents types de
produits stockés dans le monde, comme le bl¢, le mais, 1'orge, le sorgho, le seigle, 1'avoine, le
riz, le millet, les graines de coton, de vesce, les haricots, les noix, la farine, les pates et le
manioc (Aitken, 1975; Hill, 2002 ; Athanassiou et al., 2017 ; Thakkar et Parikh, 2020). En
tant que ravageur primaire, il est capable d'infester les grains sains tandis que ses larves s'y
nourrissent et terminent leur développement dans la partie interne des grains (Dobie et al.,
1991 ; Atanda et al, 2016 ; Okram et Hath, 2019).

Les adultes de S. oryzae colonisent rapidement les produits stockés, car ils sont capables de
voler (Hill, 2002). L'infestation des céréales stockées par cet insecte ravageur cause des
dommages a la fois quantitatifs et qualitatifs. Les dommages quantitatifs sont dus a la perte de
poids des céréales, causée par l'alimentation des insectes, tandis que les dommages qualitatifs
sont attribuables a la perte de valeurs nutritionnelles, esthétiques et industrielles. L'insecte
peut également causer une diminution du pouvoir germinatif des semences en se nourrissant
d'embryons de graines. Ce charancon peut entrainer une perte de grain entre 12 et 20% et la
perte peut atteindre jusqu'a 80% dans des conditions favorables (Gupta et al., 1999 ; Yoon et
al., 2007 ; Soujanya et al. 2013 ; Choudhury et Chakraborty, 2014 ; Atanda et al., 2016 ; Saad
etal, 2018 ; Gad et al., 2020) (figure 6).
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Figure 6. Dégats de S. oryzae sur du blé tendre (© S. Kerbel).

2.3.Rhyzopertha dominica(Fabricius 1792) (Coleoptera: Bostrychidae))
2.3.1. Position systématique

La famille des Bostrychidae se reconnait par sa forme cylindrique caractéristique (Seck,
1992). R. dominica est la seule espéce du genre Rhyzopertha. Ce genre est inclus dans la sous-
famille Dinoderinae, qui comprend également cinq autres genres Dinoderus Stephens,
Prostephanus Lesne, Rhizoperthodes Lesne, Dinoderopsis Lesne et Stephanopachys
Waterhouse (Edee, 2012). Selon Lepesme (1944), R. dominica occupe la position
systématique suivante :

Embranchement : Arthropoda

Sous- embranchement : Hexapoda

Classe : Insecta

Ordre: Coleoptera

Sous-ordre : Heterogastra

Super famille : Cucujoidea

Famille: Bostrychidae

Sous famille : Dinoderinae

Espéce: Rhyzopertha dominica (Fabricius)
Nom commun: " petit capucin des grains "

2.3.2. Répartition géographique

Le petit capucin est vraisemblablement originaire d'Asie du sud-est, il est actuellement
répandu dans l'ensemble des zones tropicales, subtropicales et tempérées chaudes (Sallam,
1999; Mason et McDonough, 2012; CABI, 2017). Il est devenu, en raison de sa tolérance a de

nombreux insecticides, et en particulier au phosphure d'hydrogene, le principal ravageur des

stocks de blé¢ et de riz dans différentes régions d'Asie (Delobel et Tran, 1993).
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2.3.3. Description des différents stades de développement de I’insecte
v Les ceufs
L'ceuf est opaque, de couleur blanchatre avec un aspect cireux lorsqu'il est fraichement
pondu, mais prend apres un certain temps une couleur rosatre (Kucerova et Stejskal, 2008). 11
est de forme ovale et mesure environ 0,5 a 0,6 mm de longueur et 0,2-0,25 mm de diametre

(Thompson, 1966; LeCato et Flaherty, 1974; Kucerova et Stejskal, 2008) (figure 7).

Figure 7. (Euf de R. dominica, (a: Lorini et al.,2015 ; b: Kucerova et Stejskal, 2008,
Micrographies SEM).
v' Lalarve

La larve a 1'éclosion présente une épine pygidiale caractéristique, de couleur jaune et
insérée au bord dorsal d'une cavité formant ventouse. A maturité, elle mesure 5 4 6 mm de
long, est de couleur blanche, a téte brunatre, avec les mandibules plus sombres, armées de
trois dents distinctes et a un corps fortement courbé. Le segment anal renflé, comprimé et
ramené sous 1’abdomen, leur donne un aspect qui rappelle celui des larves de Scarabeidae

(Chittenden, 1911; Winterbottom, 1922 ; Potter, 1935) (figure 8).

Figure 8. Larve de R. dominica(G :40) (© S. Kerbel).
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v Les nymphes
Les nymphes de R. dominica sont exarate ou libre, c'est-a-dire que les appendices ne sont pas
fixés au corps. Elles sont inactives et leurs mouvements corporels sont limités aux segments
abdominaux. Les jeunes nymphes sont de couleur blanchatre, mais plus tard, un pigment brun est
déposé dans les yeux et les pieces buccales (Winterbottom, 1922). Les longueurs moyennes du
corps et de la capsule céphalique sont respectivement de 3,9 et 0,6 mm. Au stade nymphal, il est
possible de distinguer les sexes ; les papilles génitales sont formées de deux articles chez le male

et de trois chez la femelle (Potter, 1935; Halstead, 1963) (figure 9).

Figure 9. Nymphe de R. dominica vue ventrale (a) et vue dorsale (b) (G :40) (© S. Kerbel).

v Les imagos
L’adulte est de couleur brun rougeatre a brun foncé, de forme cylindrique, allongg et étroit,
d’une taille allant de 2 a 3 mm de long et de et 0,8-1 mm de large (Edde et Phillips, 2006), et
sa téte, recourbée vers l'avant, est cachée par le pronotum qui la recouvre en
I’encapuchonnant. Les antennes se composent de dix articles, les trois derniers fortement
dilatés, l'avant-dernier aussi long que le précédent (Chittenden, 1911; Ch{j6, 1958). Les
¢lytres sont arrondis postérieurement et ornés de lignes de gros points enfoncés : leur déclivité

postérieure est faible, réguliére et porte des poils recourbés (Chajo, 1958) (figure 10).
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Figure 10. L’imago de R. dominicavue ventrale (a) et vue dorsale (b) (G :40) (© S. Kerbel).
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2.3.4. Biologie

R. dominica est un insecte holométabole, c'est-a-dire qu'il subit une métamorphose
complete (Edee, 2012). Les femelles accouplées commencent a pondre environ deux semaines
plus tard et continuent pendant environ quatre mois. Les ceufs, jusqu'a 500 par femelle, sont
pondus dans ou entre les grains, souvent en groupes et dés 1’éclosion, les jeunes larves
pénétrent dans 1’albumen et se nourrissent au fur et a mesure de leur progression ; elles
passent généralement par trois a quatre stades avant de se nymphoser a ’intérieur de la
graine ; la période nymphale dure de cinq a huit jours (Potter, 1935 ; Thomson, 1966; Hill,
2002; Jia et al., 2008 ; Edde, 2012 ; Mason et McDonough, 2012). Le développement des
ceufs prend 32 jours a 18,1 © C mais seulement 5 jours a 36 ° C. L'effet de cette plage de
températures est encore plus subtil pour le développement larvaire.

Les larves et les adultes sont trés voraces et laissent des grains fragmentés et des résidus
poudreux. Les larves peuvent terminer leur développement dans les résidus de céréales. Les
adultes restent généralement a l'intérieur de 1'amande pendant quelques jours avant de sortir.
La longévité moyenne des males et des femelles adultes de R. dominica, infestant les grains
de blé, a 28 °C et 65% d'humidité relative, est respectivement de 26 et 17 semaines (Edde et
Phillips, 2006 ; Nguyen et al., 2008). Les limites de température minimale et maximale, pour
le développement, sont de 18,2 et 39 °C, respectivement sur grain de blé, a 14% d'humidité, et
70% d'humidité relative (Birch, 1953; Arbogast 1991 ; Longstaff, 1999). La température
optimale pour le développement est de 28 °C (Howe, 1950). La teneur optimale en humidité
du grain pour le développement de R. dominica se situe entre 12 et 14%, a des températures
de 26 a 34 °C (Birch, 1945).

Il existe 5 a 6 générations par an. C’est ainsi que R. dominica détruit le grain stocké tout
au long de l'année.

2.3.5. Les dégats causés par R. dominica

Le petit capucin des céréales est un ravageur important des produits stockés dans le monde,
causant de graves dommages aux céréales (Daglish et al., 2016 ; Arthur et al., 2020). C'est un
ravageur treés destructeur du blé, du riz, du mais, du sorgho, de I'orge, du seigle, des millets,
etc. (Aitken, 1975; Mason et McDonough, 2012). En tant que ravageur primaire, les larves et
les adultes de R. dominica peuvent infester les grains sains (Hill, 2002) ; ils dévorent le germe
et I’endosperme, ne laissant souvent subsister du grain originel que le péricarpe. De plus, cette
espece peut se développer et se reproduire rapidement dans les graines séches, méme a un

taux d'humidité de 9% (Golebiowska, 1969; Edde, 2012).
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L'adulte est responsable de pertes qu'on estime é&tre huit fois supérieures a celles
occasionnées par la larve (Huchet, 2017). En effet, I’infestation des stocks par R. dominica
occasionne des pertes de poids (Park et al., 2008) , une diminution des acides aminés
essentiels (Jood et al., 1996 a, b ; Waongo et al., 2018 ; Boukouvala et al., 2020 ) , une baisse
du pouvoir germinatif des semences et la réduction de la vigueur des plants a la levée. Les
grains infestés sont alors vulnérables aux attaques des ravageurs secondaires et aux

moisissures (Kumawat et Naga , 2013 ; Arthur et al., 2020 ; Win et al., 2020). Le grain

infesté par le petit foreur des grains a une odeur caractéristique et 1égeérement piquante (Edde,

2012) (figure 11).

04 05 2021

Figure 11. Dégats de R. dominica sur du blé tendre (O S. Kerbel).

3. Les stratégies de lutte
3.1. La lutte chimique

Les mesures de contréle sont actuellement basées sur l'application de produits chimiques,
en raison de leur efficacité et de leur faible cotlit (Boyer et al., 2012 ; Kumar et Kalita, 2017).
Les méthodes chimiques comprennent les insecticides synthétiques conventionnels, les
fumigants, les régulateurs de croissance et les insecticides a base de plantes (White et Leesch,
1996 ; Kljajic et Peric, 2006 ; Regnault-Roger et al., 2012 ; Isman et Grieneisen, 2014 ;
Khare, 2015 ; Arthur et al., 2018; Kavallieratos et Boukouvala, 2018 ; Rajendran, 2020). Les
plus répandus sont les insecticides chimiques conventionnels tels que les organophosphorés
(dichlorvos, malathion, méthyl-chlorpyriphos, méthylpyrimiphos), les pyréthroides
(deltaméthrine), les pyréthrines obtenues a partir des extraits de Tanacetum sp. (Asteraceae)
(Arthur, 1997 ; Alleoni et Ferreira, 2006 ; Kljaji¢ et Peri¢, 2007, 2009 ; Kavallieratos et al.,
2015 ; Paudyal,et al., 2016 ; Gourgouta et al., 2019) et des fumigants qui comprennent le
bromure de méthyle, la phosphine et le bromure de sulfhydryle (Bell, 2000 ; Kaur et
Nayak,2015 ; Hwaidi et al., 2017 ; Agrafioti et al., 2019).
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Néanmoins, 'utilisation de ces produits a causé des effets néfastes sur 1'agro-écosystéme
tels que le développement de la résistance des insectes, la résurgence de ravageurs
secondaires et la contamination de I'environnement, affectant la faune, les animaux
domestiques et la sant¢ humaine (Hagstrum, 2001 ; Bumbrah et al., 2012 ;Opit et al., 2012 ;
Hagstrum et Phillips, 2017; Kim et Kabir, 2017 ). En 1989, 1'0Organisation des Nations Unies
pour l'alimentation et l'agriculture (FAO) avait enregistré 504 cas de résistance, en particulier
chez les insectes des ordres des dipteres, 1épidoptéres, coléopteres et acariens. Les insectes
d’entrepdt tels que Tribolium castaneum (Herbst) (Coleoptera: Tenebrionidae), Tribolium
confusum (Du val) (Coleoptera: Tenebrionidae), Ephestia cautella (Lepidoptera: Pyralidae) et
R. dominica ont développé une résistance au malathion et a divers autres insecticides
organophosphorés, tandis que d’autres especes telles que Plodia interpunctella (Lepidoptera:
Pyralidae) et Sitophilus spp. semblent avoir développé une résistance aux insecticides
pyréthroides (Beeman et Nanis, 1986 ; Correea et al., 2011 ; Babu et al., 2017 ; Julio et al.,
2017 ; Collins et Schlipalius, 2018; Daglish et al., 2018 ; Attia et al., 2020).

Le retrait au niveau mondial du bromure de méthyle en 2015 (Arthur, 2012 ;
Bulathsinghala et Shaw, 2014 ;Andersen et al., 2018) a considérablement accru la dépendance
a l'égard de la phosphine, comme fumigant et a conduit au développement d'une résistance
chez plusieurs especes de ravageurs, Lasioderma serricorne (Fabricius) (Coleoptera:
Anobiidae) (Rajendran et Narasimhan, 1994), S. zeamais (Motschulsky) (Coleoptera:
Curculionidae) (Pimentel et al., 2009), T. castaneum et R. dominica (Opit et al., 2012; Collins
etal., 2017).

Face aux nuisances de la lutte chimique, nonobstant les succes enregistrés, il est nécessaire
d'explorer des alternatives moins toxiques et plus durables (Garcia-Lara et al., 2020). Nous ne
citerons que les principales.

3.2. Les alternatives a la lutte chimique
3.2.1. La résistance variétale

Des variétés plus tolérantes ont été développées dans le but de limiter les pertes causées par les
insectes des céréales stockées comme S. oryzae (Saad et al., 2018 ; Ajao et al., 2019), R.
dominica (Toews et al., 2000 ; Astuti et al., 2013 ; Chougourou et al., 2013; Waongo et al.,
2018 ; Arthur et al., 2020), S. zeamais (Gudrups et al., 2001 ; Lale et Kartay , 2006 ; Chuck-
Hernandez et al., 2013 ; Akpodiete et al., 2015 ; Suleiman et al., 2015), S. granarius (Lemic et al.,
2020)et T. castaneum (Ali et al., 2011 ; Arthur et al., 2015).

Cette résistance est influencée par des facteurs biophysiques, biochimiques et génétiques, y

compris la dureté du noyau, I'épaisseur / la rigidité du péricarpe, les composés phénoliques,
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les enzymes et les composants structuraux du noyau (Adedire et al., 2011 ; Garcia- Lara et
Bergvinson, 2014; Piesik et Wenda-Piesik, 2015 ; Kiszonas et Morris, 2017; Tripathi et al.,
2017 ; L opez-Castillo et al., 2018 ; Wenda-Piesik et al., 2018 ). Le niveau de résistance est
souvent évalué par l'indice de sensibilit¢ Dobie, qui définit un cultivar comme hautement
résistant, modérément résistant ou sensible (Dobie, 1974; Demissie et al., 2015 ; Ajao et al.,
2019). Pour S. zeamais, la réduction de la perte du poids du grain a atteint jusqu’ a 75% par
rapport a un génotype sensible (Garcia-Lara et Bergvinson, 2007).

Toews et Cuperus (2000) ont montré que, pour une méme variété de blé, les grains de
petite taille étaient plus sensibles aux attaques de R. dominica par rapport a ceux de grande
taille. Par ailleurs, Saad et al. (2018) ont constaté que la dureté des grains contribuait a la
résistance des variétés de blé aux infestations du charancon du riz, S. oryzae et du petit foreur
des grains, R. dominica. Dans le méme ordre d’idée, Ram et Singh (1996) ont évalué 63
cultivars de blé contre S. oryzae et ont trouvé que la sensibilité était corrélée positivement
avec la taille des grains et négativement avec la dureté. En outre, Bamaiyi et al.(2007) ont
¢galement mentionné que la dureté des céréales est la principale raison de la résistance des
cultivars a l'infestation par S. oryzae, cependant, elle peut aussi €tre attribuée a certains
composants du bl¢ (alcools aliphatiques, aldéhydes, cétones et aromes) reflétant 1'odeur des
céréales qui pourrait affecter le comportement de l'insecte (Giacinto et al., 2008).

3.2.2. Lutte physique

La lutte physique signifie I’élimination du ravageur ou la détérioration physique de
I’environnement de manicre a le rendre inhospitalier ou inaccessible pour le ravageur (Kumar,
1991 ; Lienard et Seck, 1994). Elle peut consister a I’exposition des populations d’insectes
ou/et des céréales aux radiations, a la chaleur ou au froids ou a une modification de la teneur
en oxygene/dioxyde de carbone de leur biotope (Nanfack et al., 2015 ; Wijayaratne et al.,
2019).

v Irradiation

La technique d'irradiation par des rayons gamma est utilisée dans de nombreux pays
comme méthode de lutte contre les ravageurs du stockage (Ahmed, 1990 ; Phillips et Throne
2010 ; Farkas et Farkas, 2011 ; Farghal et al., 2020). L'irradiation sert a stériliser les insectes
en endommageant les chromosomes des ovocytes et des spermatozoides (Bakri et al., 2005 ;
Klaseen et Curtis, 2005 ; Moirangthem et Baik, 2020). Ces méthodes, bien que procurant de
bons résultats, ne sont pas pratiques, en raison du coit de 1’énergie et du colt de la
construction des installations (Vadivambal et al., 2008 ; Enu et Enu, 2014 ; Pandir et Guven,

2014 ; Al-Akhdar et al., 2019).
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v' Température
Les insectes sont poikilothermes, aussi la manipulation de la température de leur
environnement a une incidence directe sur leur métabolisme et sur le taux d’accroissement des
populations (Arthur et al., 2019). La désinsectisation a la chaleur des céréales est utilisée
depuis de nombreuses années pour lutter contre les insectes des produits stockés (Fields,
1992; Beckett, 2011). Les résultats de Farghal et al. (2019) ont montré 1’efficacité des basses
(- 7 ° C) et des hautes (55 ° C) températures pour le contrdle des adultes de R. dominica. Hou
et Wang (2019) ont étudié 1‘influence d’un traitement thermique des grains a des températures
variant de 48 a 54 ° C sur les adultes de R. dominica. Les résultats ont révélé que la mortalité
complete des adultes de R. dominica a été enregistrée a 54 © C aprés 5 minutes d’exposition.
v Technologie de 1'atmosphére modifiée
La technologie de I'atmosphere modifiée implique de modifier les concentrations des gaz
atmosphériques normalement présents dans une structure de stockage (O,, N, et CO5), de
I’humidité relative et de la pression atmosphérique, ce qui crée un environnement
inhospitalier ou inaccessible pour le ravageur (Riudavets et al., 2010 ; Navarro, 2012 ; Cheng
et al., 2015 ; Moirangthem et Baik, 2020). Cette méthode est particulierement efficace sur les
stades actifs des ravageurs (larves et adultes) tels que: C. ferrugineus (Stephens) (Coleoptera :
Cucujidae), O. surinamensis (Linnaeus) (Coleoptera : Silvnidae), S. granarius, S. oryzae, T.
castaneum, S. zeamais, R. dominica, Callosobruchus. chinensis (Linn.) et C.. maculatus
(Coleoptera : Bruchidae) (Carvalho et al., 2012; Divya et al., 2016; Cui et al., 2017 ; Iturralde-
Levy-De la Torre et al., 2019 ; Garcia et al., 2020 ). Eissa et al. ( 2014) ont enregistré une
mortalité de 100% chez R. dominica, en utilisant des concentrations de 60 et 80% de CO,
pendant une durée d’exposition de 7 et 8 jours, respectivement. L’exposition des insectes a
des niveaux ¢levés de CO,, pendant de longues périodes, perturbe la croissance et la
reproduction des insectes ; lorsque la teneure en CO, de I’environnement de I’atmosphere
modifié est supérieure a 60%, la mort de ces ravageurs augmente rapidement (Nicolas et
Sillans 1989; White et al., 1995).
v poudres inertes
L’utilisation des poudres inertes naturelles joue un réle important dans la conservation
traditionnelle des denrées stockées. Elles comprennent la terre de diatomées, la poussiere
inerte et le kaolin. Ces matériaux pulvérulents remplissent les vides entre les graines et
constituent une barriere a la progression des femelles cherchant a pondre. Ces matériaux
auraient un role abrasif sur les insectes et entraineraient leur déshydratation en adsorbant ou

abrasant le film lipoidique protégeant leur cuticule (Subramanyam et Roesli, 2000 ).
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La terre de diatomées a ét¢ évaluée contre la plupart des principaux insectes ravageurs des
denrées stockés (Golob, 1997; Baldassari et Martini, 2014 ; Doumbia et al., 2014; Nwaubani
et al., 2014 ). De nombreuses formulations de terre de diatomées sont maintenant disponibles
dans le commerce et se sont avérées tres efficaces contre les insectes des grains stockés
(Athanassiou et al., 2014 ; Ashraf et al., 2017; Ziaee et al., 2018 ; Krzyzowski et al., 2019 ;
Ertiirk et al., 2020 ; Faliagka et al., 2020 ; Gad et al., 2020). En général, les especes les plus
sensibles sont Cryptolestes spp.,les Sitophilus spp. sont moins sensibles, suivis par
Oryzaephilus spp, R. dominica (F.) et Tribolium spp. qui sont les especes les plus tolérantes
(Mortazavi et al., 2020).

3.2.3. La lutte biologique

Elle consiste a combattre les insectes ravageurs en utilisant leurs ennemis naturels dont les
parasitoides, des prédateurs et des agents pathogenes ; ceux-ci incluent des bactéries, des
champignons, des protozoaires, des virus et des nématodes entomopathogenes (Scholler et
Flinn, 2000; Flinn et Scholler, 2012 ; Scholler et al., 2018). La majorité des parasitoides
trouvés dans les produits stockés appartiennent a I'ordre des hyménopteres (Gorham, 1987;
Gordh et Hartman, 1991; Haines, 1991). Ces insectes parasites sont des composants naturels
des écosystemes de stockage, certains étant potentiellement utiles comme agents de lutte
biologique contre les ravageurs du stockage (Williams et Floyd, 1971 ; Eliopoulos et al.,
2002).

I a été démontré par exemple, que les parasites Theocolax elegans (Westwood)
(Hymenoptera: Pteromalidae) et Anisopteromalus calandrae (Howard) (Hymenoptera :
Thermalidae) suppriment efficacement les populations de certains insectes ravageurs dans les
entrepdts de stockage (Sitthichaiyakul et Amornsaka, 2017 ; Adarkwabh et al., 2019 ; Rahman
et Islam, 2019 ; Sola et al., 2020). Flinn et Hagstrum (2002) ont signalé que les especes 7.
elegans et Chaetospita elegans réduisaient les dommages causés par le petit foreur des grains,
R. dominica (figure, 12). Les recherches sur les larves de 7. elegans ont révél¢ la survie et la
préférence du parasite pour le quatrieme stade larvaire et la nymphe de I'héte (Sharifi, 1972).
En outre, Lariophagus distinguendus Forster (Hymenoptera, Pteromalidae) (figure, 12) est un
ectoparasitoide solitaire polyphage parasitant les larves et les pré-pupes de plusieurs especes
de coléopteres qui infestent les produits agricoles stockés dont S.oryzae, R.dominica et C.
maculatus (Ahmed, 1996 ; Lucas et Riudavets, 2002 ; Menon et al., 2002 ; Steidle et Scholler,
2002 ; Adarkwah et al., 2012).

La punaise prédatrice de I'entrepdt, Xylocoris flavipes (Reuter) (Hemiptera: Anthocoridae)

est un prédateur cosmopolite et connu pour son potentiel dans la lutte contre au moins 13
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especes d'insectes ravageurs des céréales stockées (Sarker et al., 2019). Ce prédateur
hémiptére se nourrit d'ceufs, de stades larvaires et de chrysalides de différentes espéces
d'insectes (Le Cato et Collins, 1976 ; Rahman et al., 2009).

Des agents pathogenes tels que Beauveria bassiana (Balsamo) Vuillemin, Metarhizium
anisopliae (Metschnikoff) Sorokin, Nosema spp. et Mattesia spp. ont également été étudiés,
méme si les essais sur le terrain sont limités (Brower et al., 1995). La bactérie Bacillus
thuringiensis (Berliner) a été approuvée comme agent de protection des céréales (Dominguez-
Arrizabalaga et al., 2020). Un controle efficace utilisant la bactérie Bacillus thuringiensis a
¢été signalé contre les larves de coléopteres et de Iépidopteres attaquant les produits stockés,
mais une résistance a ¢galement été signalée (Kaelin et al., 1999).

D’autres pathogenes ont été signalés comme le virus de la granulose qui a été testé et qui
est disponible dans le commerce pour lutter contre les mites des produits stockés sur les fruits
secs et les noix, ou comme traitement dans les fissures et les crevasses des entrepdts de
stockage (Vail, 1991) et les nématodes entomopathogeénes (Nematoda: Heterorhabditidae et

Steinernematidae) (Grewal, 2002).

Figure 12. Adulte de Lariophagus distinguendus (a) Chaetospila elegans (b) (G :40) (© S.
Kerbel).

3.2.4. Utilisation des plantes insecticides

L’utilisation des substances végétales, en tant que biopesticides dans la protection des
produits stockés, a été testée sous plusieurs formes: poudres de plantes (Ashouri et Shayesteh,
2010 ; Fernando et Karunaratne, 2013 ; Singh et al., 2017 ; ; Kly$ et al., 2019), extraits
aqueux (Akhtar et al., 2013 ; Yankanchi, et al., 2014 ; Adel et al., 2015 ;), huiles essentielles
(Aref et al., 2015 ; Ebadollahi et Jalali Sendi, 2015 ; Isman, 2019 ) et huiles végétales
( Haghtalab et al., 2009 ; Nana et al., 2014 ; Wanderley et al., 2019 ; Ekoja et Ogah, 2020 ;
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Ekoja et al., 2020). Elles sont utilisées contre les ravageurs pour leurs effets répulsifs, de
contact ou fumigant (Kpatinvoh et al., 2016). Les molécules actives peuvent varier d’une
famille a une autre et a I’intérieur d’une méme famille et la sensibilité peut différer pour un
insecte donné d’un stade a un autre (Gueye et al., 2011).

De nombreux scientifiques d'Afrique du Nord s'intéressent davantage a la recherche sur
l'efficacité insecticide des plantes aromatiques et médicinales comme alternatives de lutte
contre les insectes ravageurs des produits stockés. A cet égard en Algérie, de nombreux
travaux ont été consacrés a 1’étude de 1’activité biologique des matic¢res d'origine végétale
(Kellouche and Soltani, 2004 ; Toudert-Taleb, 2014 ; Hamdi et al., 2015 ; Bounoua et al,
2019 ; Nia et al, 2020 ; Kheloul, 2020 ;Yakhlef et al., 2020 ). C’est ainsi que Righi et al.
(2018) ont mis en évidence la toxicit¢ de trois plantes médicinales algériennes Schinus
molle (L.). Mentha rotundifolia (L.) et Satureja calamintha. contre les adultes de R. dominica,
les poudres ont exercé un effet biocide (1,2 g) avec un taux de mortalité variant de 75 a 96%,
aprés 96 h de traitement. De plus, Abdelli et al. (2016) ont souligné I'efficacité de I'huile
essentielle de Mentha pulegium L. contre S. granarius , une mortalité totale des adultes du
ravageur a été observée apres 4 jours d’exposition (dose = 20 pl/ ml d'acétone). De plus,
Lougraimzi et al. (2018) ont rapporté que I'huile essentielle et la poudre de feuilles de Mentha
pulegium présentaient une activité insecticide contre les adultes de S. oryzae et T. castaneum.
Dans le méme ordre d’idée, Aoues et al. (2017) ont rapporté que les huiles essentielles de
Cymbopogon schoenanthus (L.), collectés dans six régions du vaste Sahara algérien, ont
montré une puissante activité insecticide contre C. maculatus.

Les huiles végétales peuvent également étre efficaces pour lutter contre les insectes et sont
moins cheéres et plus facilement disponibles (Lal et Raj, 2012; Yallappa et al., 2012;
Gemechu et al., 2013; Kumawat et Naga, 2013 ; Urrutia et al., 2021). Ces huiles végétales
présentent des effets significatifs sur la mortalité des adultes et sur la ponte des femelles (Ait
aider et al., 2016). C’est dans ce cadre qu’Ibrahim (2012), Akter et al. (2019), Khinchi et al.
(2017) et Chakravarty et al. (2020) ont évalué D’activité¢ biologique de diverses huiles
végétales comestibles locales contre les bruches du niébé (C. chinensis et C. maculatus). Les
travaux de Fekadu et al. (2012) ont démontré I’efficacité des huiles de graines de coton
(Gossypium hirsutum) et de moutarde (Brassica carinata) contre S. zeamais. Par ailleurs,
Rayhan et al. (2014) ont démontré la toxicité par contact des huiles de Karanja (Pongamia
pinnata), de Mahogoni (Swietenia mahagoni), de Neem (Azadirachta indica), de Pithraj

(Aphanamixis polystachya) et de Sesame (Sesamum indicum) vis-a-vis de T. castaneum. En
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outre, Rahman et al. (2003) ont évalué¢ I’effet des huiles de sésame et de carthame contre
S.granarius.

Hagstrum et Athanassiou (2019) soulignent enfin la nécessité d’une gestion intégrée des
denrées stockées basée sur la combinaison de plusieurs procédés de lutte afin de limiter les

dégats causés par les déprédateurs des denrées aprées la récolte.
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Chapitre 11 Tests de toxicité avec les huiles de grignons d’olive

1. Introduction

Généralement, 1’extraction de 1°huile d’olive par centrifugation a 3 phases, méthode la
plus utilisée pour la production d’huile d’olive vierge, génerent deux effluents, les margines
qui sont a I’état liquide (50 %) et le grignon qui constitue la phase solide résiduelle (30 %)
(Klen et Vodopivec, 2012 ; Kalogeropoulos et al., 2014 ; Nunes et al., 2018). Le grignon
d’olive est principalement composé de la coque du noyau, réduite en morceaux (42-54 %), de
la peau (10-11 %) et de la pulpe (21-33 %); il contient encore une teneur résiduelle en huile
pouvant atteindre 8 % selon la technologie d’extraction (Akay et al., 2015 ; Ribeiro et al.,
2020).

L'Algérie produit 4,9 millions de quintaux d’olives par an, dont environ 30 a 35% du poids
total des olives sont rejetés sous forme de grignon d’olive (COI, 2018). Cela représente un
enjeu environnemental important pour cette région, car cette grande quantit¢ de déchets ne
peut pas étre stockée sous sa forme d'origine, pendant une période prolongée, en raison de son
pH légerement acide, de sa forte teneur en humidité et d'une treés forte teneur en maticre
organique (lignine, hémicellulose et cellulose) (Lammi et al., 2019 ; Gomez-Cruz et al.,
2020). 11 est non biodégradable en raison de sa teneur importante en substances phénoliques
solubles dans I'eau. En outre, le grignon d’olive contient des graisses, principalement des
acides gras polyinsaturés, des protéines, des glucides hydrosolubles et il est riche en
potassium et pauvre en phosphore et en micronutriments (Ayadi et al., 2020). La composition
du grignon d’olive lui attribue des propriétés phytotoxiques et antimicrobiennes ; puisque le
grignon d’olive est toujours riche en huile et en polyphénol, il augmente I'hydrophobicité du
sol et le taux d'infiltration et diminue le taux de rétention d'eau en cas d'épandage sur le sol
(Del Buono et al., 2011; Gigliotti et al., 2012; Proietti et al., 2015; Ameziane et al., 2020 ;).
Pour toutes ces considérations, liées aux problémes de gestion des déchets générés par le
grignon d'olive, il est urgent d'explorer des alternatives pour les convertir en ressources de
valeur (Christoforou et Fokaides , 2016 ; Nunes et al., 2016 ; Chanioti et Tzia, 2018 ; del
Mar Contreras et al., 2019 ; Gomez-Cruz et al., 2020).

En Algérie, la valorisation d’un tel résidu est limitée ; il est principalement utilisé comme
combustible dans les moulins a huile d'olive, comme amendement organique, en tant
qu’additif pour les aliments du bétail ou pour subir une deuxieme pression (Ferhat et al.,
2017). Cette huile, associée a celle obtenue par extraction a l'hexane du sous-produit,
correspond a l'huile de grignons d'olive brute (Meziane, 2013). L'extraction de l'huile de
grignon est réalisée aprés réduction de la teneur en humidité du tourteau d'olive entre 5 et 10

% (Amarni et Kadi, 2010). L’huile extraite est considérée comme de qualité inférieure et
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utilisée comme matiere premiere pour la fabrication de savon ou a des fins industrielles. Il
peut également étre utilisé pour la consommation humaine apres raffinage mais uniquement
s'il est mélangé a une certaine quantité de huile d'olive vierge (Mateos et al., 2019).

L’utilisation de ces extraits obtenus avec des solvants permet sa valorisation par la
récupération de son huile résiduelle (Meziane, 2013 ; Macedo et al., 2021).

Dans ce contexte, le présent chapitre a pour objectif , d’une part, d’extraire par solvant des
huiles a partir des grignons d’olive, issues de 4 huileries modernes des régions de Tizi-Ouzou
et de Bouira et, d’autre part , d’étudier pour la premiere fois I'impact des traitements avec ces
extraits sur deux des principaux insectes ravageurs primaires des grains stockées, le charangon
du riz, S. oryzae (L.) et le petit capucin des grains R. dominica infestant deux types de
substrat alimentaire a savoir, le blé dur et le blé tendre.

2. Matériels animal et végétal

2.1. Insectes

Les adultes de S.oryzae et de R. dominica utilisés pour les tests biologiques proviennent
des ¢levages de masse entretenus au sein du laboratoire, sur du blé entier, dans une étuve
réglée a une température 301 °C et une humidité relative de 70 = 5 %, sous une obscurité
continue.

La souche d'origine a été prélevée dans un entrepot de stockage de grains de la coopérative
des céréales et des légumes secs (CCLS) de Draa Ben Khedda (Tizi-Ouzou). Tous les
individus utilisés dans les tests sont des adultes non sexés et agés de 1 a 7 jours.

L’¢levage de masse des deux insectes ravageurs est régulierement renouvelé avec la mise
en contact de nouveaux individus avec des graines de blé dur et de blé tendre dans des
bocaux en verre.

2.2. Le substrat

Les grains utilisés dans les essais biologiques sont des semences de blé dur et de blé
tendre local (7. durum et T. aestivum), exemptes d’infestation, non traitées et avec trés peu
d'impuretés. La teneur en humidité des deux substrats, déterminée par séchage a 1’étuve, était
comprise entre 11,0 et 11,8 %.

2.3. L’huile d’olive et les huiles de grignon d’olive

2..3.1. Définition

Le conseil oléicole international (COI) distingue deux types d’huiles : I’huile d’olive et
I’huile de grignon d’olive.

L’huile d’olive est I’huile obtenue a partir du fruit de 1’olivier cultivé (Olea europaea L.), a

I’exclusion des huiles obtenues par solvant ou par des procédés de reestérification, et de tout
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autre mélange avec les huiles d’autre nature. L’huile de grignon d’olive est I’huile obtenue par
traitement aux solvants ou d’autres procédés physiques, des grignons d’olive, a 1’exclusion
des huiles obtenues par des procédés de réestérification et de tout mélange avec des huiles
d’autre nature.
2.3.2. Classification des huiles d’olive et de grignons d’olive
Les huiles d’olives et de grignon d’olive sont commercialisées selon les dénominations et
définition de la norme du conseil oléicole International (COI, 2018).
2.3.2.1. Huiles d’olives
* Les huiles d’olive vierges sont les huiles obtenues du fruit de ’olivier (Olea
europaea L.) uniquement par des procédés mécaniques ou d’autres procédés
physiques dans des conditions, thermiques notamment, qui n’entrainent pas
d’altération de I’huile, et n’ayant subi aucun traitement autre que le lavage, la
décantation, la centrifugation et la filtration. Elles sont classées et dénommées comme
suit :

a. Les huiles d’olive vierges propres a la consommation en I’état : Elles comportent :

i. ’huile d’olive vierge extra : huile d’olive vierge dont 1’acidité libre exprimée en acide
oléique est au maximum de 0,80 g pour 100 g.

ii. I’huile d’olive vierge : huile d’olive vierge dont I’acidité libre exprimée en acide
oléique est au maximum de 2,0 g pour 100 g.

iii. I’huile d’olive vierge courante : huile d’olive vierge dont I’acidité libre exprimée en
acide oléique est au maximum de 3,3 g pour 100 g.

b. L’huile d’olive vierge impropre a la consommation en I’état, dénommée huile
d’olive vierge lampante: Son acidité libre exprimée en acide ol€ique est supérieure a 3,3 g
pour 100 g. Elle est destinée aux industries du raffinage ou a des usages techniques.

* L’huile d’olive raffinée : I’huile d’olive raffinée est I’huile obtenue des
huiles d’olive vierges par des techniques de raffinage qui n’entrainent pas de
modifications de la structure glycéridique initiale. Son acidité libre exprimée en acide
oléique est au maximum de 0,30 g pour 100 g.

* L’huile d’olive : c’est une huile constituée par le coupage d’huile d’olive
raffinée et d’huiles d’olive vierges propres a la consommation en 1’état. Son acidité

libre exprimée en acide oléique est au maximum de 1 g pour 100 g.
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2.3.2.2. L’huile de grignons d’olive

a. L’huile de grignons d’olive brute : c’est une I’huile de grignons d’olive obtenue par
traitement au solvant des grignons d’olive. Les huiles de grignons d'olive brutes nécessitent
un raffinage chimique pour éliminer les composés responsables des couleurs et des saveurs
indésirables et des composés affectant la stabilité de I'huile. Elle est destinée au raffinage en
vue de son utilisation pour la consommation humaine ou a des usages techniques.

b. L’huile de grignons d’olive raffinée : est ’huile obtenue a partir de 1’huile de grignons
d’olive brute par des techniques de raffinage n’entrainant pas de modifications de la structure
glycéridique initiale. Son acidité libre exprimée en acide oléique est au maximum de 0,30 g
pour 100 g.

c. L’huile de grignons d’olive : cette huile est obtenue par le coupage de I’huile de
grignons d’olive raffinée et d’huiles d’olive vierges propres a la consommation en 1’état. Son
acidité libre exprimée en acide oléique est au maximum de 1 g pour 100 g. Ce coupage ne
peut en aucun cas étre dénommé « huile d’olive ».

2.3.2. Criteres de classification

La qualité commerciale des huiles d’olives et de grignon d’olive est définie, a 1’échelle
internationale, par la norme du Conseil Oléicole International (COI, 2018). Ces divers types
de qualité sont définis en fonction de critéres physico-chimiques et organoleptiques (annexe
2).

2.3.3. Composition en acide gras des huiles d’olive et de grignon d’olive

Le profil en acides gras de I’huile d’olive (Annexe 3) est caractérisé par la dominance de
I’acide oléique (jusqu’a 80%), suivi, par l'acide linoléique (2,5 a 21 %) et l'acide palmitique
(7.5-20 %). D’autres acides gras (stearique, palmetoleique, linoleique) sont présents a des
faibles taux (Boucheffa et al., 2019 ; Bendi-Djelloul et al., 2020). La composition en acides
gras de I‘huile d’olive varie essentiellement en fonction de la région de production, de
l'altitude, du climat, de la variété d’olive, et du stade de maturité du fruit (Mele et al., 2018).

Bien que I’huile de grignon d’olive ne differe pas significativement de 1’huile d’olive dans
son profil en acides gras, de nombreuses études ont rapporté que 1”hhuile de grignon d’olive a
une teneur en insaponifiables plus élevée que I'huile d’olive (Sanchez-Gutiérrez et al., 2017 ;
Mateos et al., 2019 ; Spizzirri, et al., 2020); il est en particulier, plus riche en stérols et en
acides gras polyinsaturés comme l'acide linoléique (Ruiz-Mendez et Ramos-Hinojosa, 2003 ;
Giuffre et al., 2020). Les limites de la composition en acide gars établies par le COI sont

données dans 1’annexe 3.
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3. Méthodes

Six produits ont servi a la réalisation du présent travail, quatre huiles de grignons d'olive
brutes (HGB), une huile de grignon raffinée (huile commerciale) et une huile d’olive extra-
vierge (HOVE). L’huile de grignon raffinée (HGR) est une huile commerciale (Mystic
Moments, Fordingbridge SP6 1PA, U.K.), acquise de Sigma-Aldrich (France). Tous les
¢chantillons d’huiles ont été stockés dans des bouteilles en verre fumé au réfrigérateur a 4 ° C
jusqu'a leur utilisation.

3.1. Huile d’olive

3.1.1. Echantillonnage

L’huile d'olive est obtenue a partir d’olives de la variété Chemlal, récoltés a la main dans
un verger situ¢ dans la région de Tizi-Ouzou (Tadmait), a 100 Km au sud Est d’Alger, durant
la campagne oléicole 2016-2017. Les olives récoltées ont été prélevées suivant la méthode
d’échantillonnage préconisée par le Conseil Oléicole International (COI, 2011).

L’échantillonnage consiste a récolter sur dix arbres choisis aléatoirement, 2 kg d’olives,
de P’intérieur et de ’extérieur des oliviers, a la fin du mois de novembre. L’extraction de
I’huile est effectuée dans les 48 h suivant la récolte des olives.

3.1.2. Extraction de I’huile avec I’oléodoseur

L’huile d’olive est extraite a 1’aide d’un oléodoseur (S.I.O.L. 20240 GHISONACCIA,
France) dans les 48 h suivant la récolte, a I’Institut technique de 1’arboriculture fruitiére et de
la vigne (ITAFV de Takrietz, Bejaia). Cette unité est équipée d'un broyeur a marteaux, d'un
malaxeur et d'une centrifugeuse. L'huile a été séparée des margines par décantation.

Apres la récolte, les olives fraiches ont été lavées, égouttées et broyées a l'aide d'un
broyeur a marteaux sans adjonction d’eau. Ensuite, la pate d’olive obtenue est placée dans des
récipients en acier inoxydable, a raison de 900 g chacun, pour subir un malaxage pendant 30
mn. Apres malaxage, la pate d’olive est centrifugée a 3000 tr/min pendant 3 min, a I’issue de
laquelle I’huile et les margines sont séparés du grignon d’olive. Ensuite, le mélange
huile/margines est laissé décanter dans des éprouvettes graduées, I’huile se sépare ainsi des
margines par différence de densité, puis récupérée et conditionnée dans des bouteilles en verre
opaque (250 ml). Enfin, I’échantillon d’huile est conservé a 1’abri de la lumiére et au
réfrigérateur a 4°C, jusqu’au moment de I’analyse (annexe 4).

3.2. Huiles de grignons

3.2.1. Echantillonnage

Les échantillons de grignon d’olive ayant servi a I’extraction des huiles ont été prélevés

directement des huileries a chaine continue (avec un systeme de centrifugation a trois
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phases), dans quatre localités de la Kabylie : Tadmait (3.98778 36° 36’ 44" Nord, 3° 59" 16"
Est)), Maatkas (3.90186 36° 44’ 34" Nord, 3° 54’ 7" Est), M’Chedellah (4.24858 36° 23’ 50"
Nord, 4° 14’ 55" Est) et Bechloul (4.06667 36° 19’ 0” Nord, 4° 4’ 0" Est), durant la
campagne oléicole 2016 (Décembre). Les olives triturées proviennent toutes de la variété
Chemlal. Les Maasra ont été choisies d’une maniere aléatoire et les échantillons ont été
prélevés au hasard.

3.2.2. Opérations préliminaires

3.2.2.1. Détermination de la teneur en humidité

L’humidité initiale du grignon d’olive utilisé¢ ainsi que son humidité apreés séchage sont
déterminées suivant la norme Frangaise NFV 03.921 (tableau 1). Le principe consiste a
prendre une masse M1 d’échantillon et la porter a une température de 103+ 1 °C dans une
étuve obscure, jusqu’a I’obtention d’une masse constante. L’humidité est calculée en utilisant

la relation suivante :

. M1 — M2
Humidité(%) = (————=—) x 100
M1
M1 : masse de la prise d’essai avant séchage (g)
M2 : masse de la prise d’essais apres séchage
La prise d’essai est de 10g et la valeur de I’humidité présentée est la moyenne de 3

déterminations.

3.2.2.2. Séchage

Le séchage consiste a réduire la teneur en humidité¢ dans les grignons afin d’avoir un
meilleur transfert de mati¢re lors du processus d’extraction et éviter le développement des
moisissures (Koukouch et al.,, 2017 ; Baysan et al.,, 2020). Il est effectué d’abord par
¢talement de la mati¢re premiere a 1’air libre en une couche mince de 1 & 2 cm, puis dans une
étuve portée a 60 £ 1 °C pour atteindre une humidité résiduelle d'environ 8 % (tableau 1).

L’humidité des échantillons de grignon d’olive frais varie de 40.0 a 51.32%. Celle — ci est
ramenée a 6.38 4 7.77 % (tableau 1).

Les grignons homogénéisés et classés selon leur provenance sont répartis en fractions de
50 g dans des sacs en plastique. Ces sacs sont congelés a -4 °C jusqu’a leur utilisation.

3.2.2.3. Extraction des huiles de grignons d’olive

L’huile résiduelle est extraite des grignons a 1’aide d’un solvant organique, 1’hexane

(95%), dans un appareil de type Soxhlet (250 ml). L’extraction est réalisée conformément a la
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méthode décrite par le réglement 2568/91 de la CEE, appliquée au grignon d’olive. En
résumé, cette technique consiste a utiliser une cartouche en cellulose contenant la prise d’essai
de 20 g de grignon d’olive qui sera introduite a l‘intérieur d’un tube en verre appelé
extracteur, ce dernier est reli¢ par sa partie supérieure a un réfrigérant et par sa partie
inferieure 2 un ballon de 250 ml contenant le solvant. L’ensemble est chauffé a une
température fixée de maniére a obtenir un reflux modéré (80 °C).

La prise d’essai soumise a I’extraction est de 20 g. La séparation de I’huile du solvant se
fait par distillation a 1’aide d’un évaporateur rotatif (80°C) (Make: BUCHI; Model:
Rotavapor R-3). Les dernieres traces de solvant sont ¢éliminées en procédant a des passages
successifs de I'huile extraite dans une étuve portée a 60 °C+ 2 °C, jusqu’a obtention d’un
poids constant. Enfin, les huiles récupérées sont conservées dans des tubes fermés, au
réfrigérateur a 4°C, jusqu’a leur utilisation. Ces échantillons ont été désignés par
HGBI1(Tadmait), HGB2 (Maatkas), HGB3 (M’Chedellah) et HGB4 (Bechloul). Le flowsheet

du procede de la récupération par solvant de cette huile résiduelle est donné dans la figure 13.
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Figure 13. Schéma de récupération de I’huile a partir de nos échantillons de grignon

d’olive (Originale, 2021).

31



Chapitre 11 Tests de toxicité avec les huiles de grignons d’olive

3.2.2.4. Rendement de I’extraction

Le rendement de 1’extraction est exprimé par rapport a la matiere seche :
1
Rendement (%)= % x 100

Ou : m;(g) : masse de I’huile extraite
my(g) : masse de la prise d’essai (grignon)
La prise d’essai soumise a 1’extraction est de 20 g. La teneur en huile obtenue varie de 5.45

(Maatkas) a 7.42 % (Tadmait) (tableau 1). Cette valeur représente une moyenne de 10 essais.

Tableau 1. Humidité (%) et teneur en matiére grasse (% de 1'échantillon sec) des
échantillons de grignons d’olive (Moyenne + ET)

Origine des Humidité Humidité aprés séchage Teneur en huile

grignons initiale (%) (%) (%)

Tadmait 51.32£1.03 6.38+0.56 7.42+0.90
(a)

Maatkas 46.63+1.04 6.46+0.39 5.45+0.66
(b)

M’Chedellah 43.97+0.49 7.253+0.08 5.89+0.85
(b)

Bechloul 40.00+0.78 7.77£0.10 5.53+0.87
(b)

3.2.2.5. Solvant d’extraction
Le solvant utilisé pour toutes les extractions effectuées est I’hexane d’une pureté de 95%.

Les caractéristiques physico-chimiques de 1’hexane sont résumées dans le tableau 2 (Belwal

et al., 2018).

Tableau 2. Caractéristiques physico-chimiques de I’hexane

Hexane 86.17 68.7 0.6603 1.3680 -95 150 mmHg Insoluble  Liquide clair
a25°C
(C¢Hyq) Odeur
désagréable
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3.3. Analyse des huiles

-Analyses physico-chimiques des I’huiles

Tous les échantillons d’huile de grignons (brute et raffinée) et de 1’huile d’olive ont fait
I’objet d’analyses physico-chimiques ; I’acidité libre (%), I’indice de peroxyde (IP) et les
coefficients d'extinction (Kj3, Ki79), selon les méthodes analytiques décrites dans le
reglement CEE 2568/91 (EEC, 2001) (Annexes 5, 6 et 7). L'acidité libre a été exprimée en
pourcentage d'acide oléique, IP est exprimé¢ en mEq d’O2/kg d’huile (mEq O2 / kg) et les
coefficients d’extinction, Kj3; et Ky79, ont été calculés a partir de 1'absorption a 232 et 270 nm,
respectivement.

- Profil en acides gras

La composition en acides gras a été effectuée par chromatographie en phase gazeuse
(CPG), a ’ENN.S.A. d’El Harrach, conformément a la norme CEE (2568/91), apres
estérification des acides gras, par agitation vigoureuse d'une solution d'huile dans I'hexane
(0,1 g dans 2 ml) avec 0,2 ml d'hydroxyde de potassium méthanolique 2 N (ISO 5509 : 2000,
point 5 Méthode UICPA 2.301). Le chromatographe utilis¢é est de type Chrompack
((Chrompack CP 9002 , Varian Inc, Holland), équipé d'un injecteur split / splitless et d'un
détecteur a ionisation de flamme (FID). Les analytes ont été séparés sur colonne capillaire
DB23 (50% cyanopropyle) (30 m x 0,32 mm, 0,25 pm d’épaisseur; Agilent Technologies,
Palo Alto, Californie, USA). De l'azote a été utilis¢é comme gaz vecteur. Le volume
d'injection dans un port GC séparé¢ était de 0,5 pl.. Les températures du four, du FID et des
injecteurs étaient respectivement de 220, 280 et 260 ° C. Les acides gras sont identifiés en
fonction de leur temps de rétention au niveau de la colonne par comparaison a des acides gras
¢talons. La détermination de la teneur de chaque acide gras identifié est faite par le calcul des
aires des pics correspondants.

Trois répétitions pour chaque parameétre ont été effectuées, sauf pour la composition en
acides gras (une répétition a été préparée et analysée par échantillon).

3.4. Les tests de toxicité par contact

Les tests biologiques ont été réalisés dans une étuve ou regnent les conditions décrites
précédemment. Les huiles végétales ont été appliquées a trois doses différentes: 0,1, 0,2 et 0,4
ml/25 g de grains de blé (dur ou tendre) (Kellouche et al., 2004). Pour chaque essai
(combinaison huile-dose-substrat), 25 g de grains ont été traités avec la quantité d’huile
requise. Chaque échantillon a été introduit, séparément pour chaque combinaison, dans des

boites de Pétri en verre (13 cm de diametre et 3 cm de hauteur), qui ont été¢ agitées

33



Chapitre 11 Tests de toxicité avec les huiles de grignons d’olive

manuellement, pendant environ 15 min, pour obtenir une répartition homogeéne de I’huile sur
I’ensemble des grains. Une série de lots de blé non traité a été utilisée comme témoin. 20
adultes de S. oryzae ou de R. dominica ont été introduits dans chaque boite. Pour chaque test
(un insecte, un substrat, une huile et une dose), le nombre de répétitions est de quatre.

Apres le lancement de chaque test, la mortalité des insectes a été évaluée apres 24 h, 48 h,
72 h et 96 h pour chaque espece (mortalité cumulée) (Kellouche et al., 2004) et le pourcentage
de mortalité corrigée a été déterminé selon la formule d’Abbott (Abbott, 1925). Les insectes
morts des lots de grains de blé traités a I'huile ont montré des signes d'immobilisation rapide,
les pattes fléchies et raidies et des antennes immobiles. Les DLsy ont été déterminées a partir

de la mortalité cumulée durant 72 h (Finney, 1971; Abdelli et al. 2016).
3.5. Effectif des descendants de la premiere génération

Apres le dernier dénombrement, tous les adultes (morts et vivants) ont été retirés et les
boites ont ét¢ maintenues dans I’étuve pendant une période supplémentaire de 45 jours.
Ensuite, les individus émergés, de la génération F1, de S. oryzae et de R.dominica ont été
dénombrés quotidiennement.

3.6. La perte en poids des graines

Apres I’émergence des adultes, les graines ont €té pesées pour évaluer les pertes en poids
causées par les deux ravageurs. La perte de poids a été calculée selon la formule de Khare et
Johari (1984) :% de perte de poids = (poids sec initial — poids sec final / poids sec initial) x
100.

3.7. Le taux de germination des graines

Pour déterminer l'effet des huiles étudiées sur le taux de germination des graines de blé,
nous avons procédé¢ comme suit : 50 grains ont été prélevés de maniere aléatoire dans les lots
de grains traités et non traités. Les graines ont été placées sur du coton humide dans des
boites de Pétri en verre (13 cm de diametre et 3 cm de hauteur) et conservées pendant 7 jours
a la température ambiante (28 a 32 ° C). Le pourcentage de germination a été calculé comme
suit: (nombre de graines germées / nombre total de graines) x 100 (Nikpay, 2006).

4. Analyse des données.

Tous les résultats ont été exprimés en valeur moyenne + Ecart type (ET). L’analyse des
données a été effectuée en utilisant le logiciel R. Les tests de normalité ont été appliqués a
l'aide du test d’Anderson-Darling. Les données n'étaient pas normalement distribuées (tableau

3) et des tests non paramétriques ont été effectués (test de Kruskal -Wallis), avec la mortalité
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des insectes comme variable de réponse et le type d’huile, I’espéce d’insecte, la dose, la
durée d'exposition, le substrat comme principaux facteurs. Le méme test a été effectué pour
les émergences des deux insectes, les pertes en poids et le taux de germination des grains,
avec le substrat, le type d’huile et la dose comme principaux facteurs. Le test U de Mann —
Whitney a été réalisé pour évaluer les différences entre différents groupes. Les différences ont
¢été considérées comme statistiquement significatives lorsque P < 0.05 (Dagnelie, 2012).

Tableau 3. Test de normalité d Anderson-Darling

Taux de mortalité (%) <2.2e-16 Non- normalité
Emergences <2.2e-16 Non- normalité
Pertes en poids (%) <2.2e-16 Non- normalité
Taux de germination 1.287e-06 Non- normalité
o

(Y0)

5. Résultats

5.1. Résultats de la caractérisation et du profil en acides gras des six huiles

- Indices de qualité

Les résultats obtenus (tableau 4) montrent que pour I’échantillon d’huile d’olive et de
I’huile de grignon raffinée, ’acidité libre, l'indice de peroxyde (IP) et les absorptions
spécifiques a 232 et 270 nm se situent généralement dans les limites 1égales de la catégorie
HOVE et HGR, respectivement (tableau 4). L'acidité des huiles de grignons brutes varie de
11.48 % (HGB4) a 34.13 % (HGB2). Cette augmentation de 1’acidité est due a I’hydrolyse
des triglycérides influencée par la température de séchage et de 1’extraction du grignon, la
durée relativement longue de I’extraction et par la nature du solvant (Kmieciak et al., 1991,
Kadi et al., 2016 ; Gémez-de la Cruz et al., 2020). De plus, IP et K3, ont été utilisés comme
indicateurs de l'oxydation primaire des I'huiles de grignons. Par contre, K,7o était un autre
parametre de qualité évalué et considéré comme un indicateur d'oxydation secondaire. Les
valeurs de I’indice de peroxyde, de Kj3, et de Ky7¢, varient de 23.46 a 50.65, de 3.05 a 4.05 et

de 0.55 a 1.06, respectivement. Les caractéristiques chimiques des huiles de grignons d'olive
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brutes sont similaires a celles rapportées par d'autres auteurs (Gomes et Caponio 1997, 1998;
Amarni et Kadi, 2010; Yanik, 2017).

-Acides gras

L’analyse des acides gras (tableau 4) des huiles de grignons d'olive brutes et raffinée, ainsi
que celle de I’huile d’olive correspondent a la plage normale attendue pour 'HOVE (EEC,
2001). Les principaux acides gras sont I’acide oléique (61.89 a 79.25 %), I’acide palmitique
(8.34 a 15.71 %) et I’acide linoléique (8.17 a 16.52 %). Les acides palmitoléique, stéarique et

linolénique ont également été détectés mais en petites quantités (tableau 4).
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Tableau 4. Indices de qualité des huiles extraites (acidité libre, l'indice de peroxyde, absorptions spécifiques a 232 et 270 nm) et le profil en
acide gras des huiles de grignon brutes et raffinée et de I’huile d’olive vierge-extra de la variété¢ Chemlal.

Normes du COI
Paramétres *
acidité (% 13.98 £0.71 34.13 +£0.04 33.28 £0.06 11.48 £0.35 2.19 £0.04 0.43+ 0.22
acide oléique) ) <03 < 08
© (@) (b) (d) ©) ®
42.02 +0.03 50.65+0.19 23.46 £ 0.001 35.05 +0.00 3.39+0.04 10.83 £0.76
IP (mEq g - <50 <20
02/kg d’huile - -
(b) (a) (d) (© (® (©
3.13+£0.21 3.14 £0.08 3.05+0.01 4.05+£0.01 0.82+ 0.02 0.98 +0.05
Kz - <2.50
(c) (c) (c) (a) (b) (b) -
1.06 £ 0.32 0.55+0.02 0.72 £0.01 0.77 £0.01 0.26 £0.01 0.21 + 0.008
K7 - <20 <0.22
(a) © © © (b) (b)
Composition en acides gras (%)
C16:0 11.46 15.71 15.54 14.88 8.34 15. 06 - - 7.5-20.0
C16:1 1.83 1.97 2.01 2.11 0.18 1.94 - - 0.3-35
C18:0 2.97 2.77 2.17 2.46 2.86 2.67 - - 0.5-5
Ci18:1 64.09 65.10 63.95 61.89 79.25 66.44 - - 55-83
C18:2 13.63 12.56 14.83 16.52 8.17 11.97 - - 2.5-21.0
C18:3 0.56 0.58 0.57 0.53 0.32 0.46 - - <1.0
C20:0 0.66 0.51 0.54 0.71 0.08 0.71 - - <0.6
C20:1 0.55 0.46 0.34 0.42 0.27 0.40 - - <0.5
C22:0 0.25 0.26 trace 0.22 0.48 0.12 - - <0.2
AGMI/AGPI 4.68 5.13 4.30 3.78 9.39 5.53 - - -
:ﬁ’;ﬁggi 4.70 5.18 431 3.74 9.70 5.55 - . -
AGI/AGS 5.26 4.19 4.48 4.46 7.50 4.38 - - -
’C16:0, acide palmitique; C16:1, acide palmitoleique; C18:0, acide stearique; C18:1, acide oleique; C18:2, acid linoleique; C18:3, acide alpha linolenique; C20:0, acide Arachidique; C20:1, acide
eicosénoique;C22:0, acide  behenique; AGMI/AGPI, acides gras  monoinsaturés/  acides gras  polyinsaturés;  AGI/AGS, acides gras insaturés/acides  gras  saturés.
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5.2. Résultats des tests par contact sur les adultes de R. dominica et de S. Oryzae

Les résultats ont montré que la dose (P= 2.2e-16) , la durée d’exposition (P =1.63e-13) et
I’espéce d’insecte (P = 3.28e-09) influencent significativement le taux de mortalité (P <
0.001), alors que la nature du substrat (P =0.36) n’a pas agi sur ce parametre. Les box-plots
pour la mortalité en fonction du type de traitement, de la dose, du temps d'exposition, du
substrat et de I’espece d'insectes sont illustrés par la figure 14a.

Mortalité de R. dominica

D’apres les résultats obtenus (figure 15), nous constatons qu’aprés 24 h d’exposition,
toutes les huiles testées (HGB et HGR) a la plus forte dose (0,4 ml/25 g), a "exception du
traitement avec 1’huile d’olive, ont provoqué une mortalité totale (100 %) chez les adultes de
R dominica, en présence des semences de blé dur. En effet, pour cette huile, le méme résultat
est obtenu apres 72 h d’exposition. Dans le cas du bl¢ tendre, les six traitements présentent
une évolution similaire des taux de mortalité que celle observée en présence des semences de
blé¢ dur; cependant, aucun produit n’a provoqué une mortalité totale des adultes de R.
dominica, méme aprés 96 h d’exposition, a I’exception de I’huile de HGR, testée a la pus
forte dose (0,4 ml/25g) (figure. 16). Pour les deux substrats testés, la longévité des adultes de
R. dominica, traités aux huiles HGB, HGR et a HOVE, a la plus faible dose (0,1 ml/25 g),
reste élevée, méme apres 96 h d’exposition (figure 15 et 16).

Mortalité de S. Oryzae

Il ressort des résultats obtenus (figure 15), qu’apres 24 h d'exposition, tous les adultes de S.
oryzae sont morts en présence du blé dur trait¢ avec I’huile d’olive et avec I’huile de grignon
raffinée, a la plus forte dose (0,4 ml/25g). Pour les huiles de grignon brutes, la mortalité
augmente avec la durée d’exposition et atteint généralement 100 % apreés 72 h. Une évolution
similaire des taux de mortalité ont également été enregistrés dans le cas du blé tendre, mais
apres 96 h d’exposition (figure 16). Contrairement au petit capucin des grains, toutes les
huiles testées, a la plus faible dose (0,1 ml/25 g) sur les deux substrats, provoquent une
mortalité supérieure a 47 % a partir de 96 h, a ’exception de I’huile HGB4, causant une
faible mortalité des charancons (< 19 %) (figure 15 et 16). Ces données révelent que, parmi
les deux coléopteres étudi€s, S. oryzae a été plus sensible que R. dominica aux différents
traitements (figure 15 et 16). L'ordre de la toxicité des six huiles, tenant compte des DLs
(ml/25g) calculées aprés 72 h d’exposition est présenté dans le tableau 5. Par exemple, dans
le cas de S. oryzae infestant le blé dur, I’ordre de toxicité est le suivant : HOVE (0.025),
HGB3 (0.038), HGR (0.059), HGB1 (0.076), HGB2 (0.120), HGB4 (0.180). Par contre, pour
R. dominica, ’ordre de toxicité est: HOVE (0.183), HGB4 (0.198), HGR (0.210), HGB3
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(0.211), HGB1 (0.220), HGB2 (0.227). Dans le cas de S. oryzae infestant le blé dur et le blé

tendre, ’"HOVE a montré 1’effet insecticide le plus marqué. Par contre, pour R. dominica,

toutes les substances testées sont moins toxiques, comparativement a S. oryzae (tableau 5).
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Figure 14. Fluctuations des valeurs du taux de mortalité (a), nombre de descendants (b), perte de poids (c) et de taux de germination (d) en fonction du
type de traitement, de la dose, du temps d'exposition (pour la mortalité), du substrat et de I’espéce d'insecte. Les boites a moustaches illustrent la médiane
(barre médiane dans la boite), les 25 e et 75 e centiles.
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Figure 15. Pourcentage de mortalité cumulée (% = ET) des adultes de R. dominica et S. oyzae exposés
pendant 24 h (A), 48 h (B), 72 h (C) et 96 h (D) aux grains de blé¢ dur traités avec les six huiles (les barres
avec la méme lettre ne sont pas significativement différentes; test de Dunn a P = 0,05).
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Figure 16. Pourcentage de mortalité¢ cumulée (% = SE) des adultes de R. dominica et S. oyzae exposés
pendant 24 h (A), 48 h (B), 72 h (C) et 96 h (D) aux grains de blé tendre traités avec les six huiles (les
barres suivies de la méme lettre ne sont pas significativement différentes; test de Dunn a P = 0,05).
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Tableau 5. Toxicité par contact (DLsy médiane) des six huiles vis-a-vis des adultes de S. oryzae
et de R. dominica infestant les graines de blé dur et de blé tendre, apres 72 h d'exposition

DLs, (ml/25 g)
S. oryzae Blé dur 0.076  0.12 0.038 0.180 0.059 0.025
BIé tendre 0.084 0.122 0.178 0.224 0.079 0.005
R. dominica BIé dur 0.22 0.227 0211 0.198 0.210 0.183
BIé tendre 0.17 0217 0222 0.247 0.203 0.189

5.3. Taux d’émergence des adultes de la premiere génération de R. dominica et de S.
oryzae

L’effectif de la descendance a été significativement affecté par le facteur espece d’insecte
(P <2.2e-16), la dose de traitement (P <2.2e-16) et le type de traitement ((P= 0.036).
Cependant, la nature de la substance testée n’a pas eu d’impact significatif ( P = 0.78). Les
box-plots pour la production de la descendance en fonction du type de traitement, de la dose,
du substrat et de 1’espece d'insecte sont illustrés par la figure 14b.

Pour les deux substrats testés, le nombre de descendants, dans les lots non traités (contrdle)
varie de 40.25 a 105.0 chez R. dominica et de 20.25 a 27.00 chez S. oryzae (figure 17, A et
B). Les résultats obtenus (figure 17, A et B) montrent que pour les deux modeles biologiques
étudiés, une réduction notable du nombre d’adultes émergeants a été constatée dans tous les
lots traités, comparativement aux témoins. Ainsi, pour R. dominica infestant les deux
substrats, la viabilité des adultes diminue progressivement avec I’augmentation de la dose ; la
descendance est nulle dans les traitements effectuées avec I’huile de grignon raffinée, aux
doses supérieures a 0,2 ml/25 get aladose 0,4 ml/25 g, pour les traitements aux huiles de

grignons brutes et a 1'huile d'olive, respectivement.
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Pour S. oryzae, aucune descendance n'a été également observée avec des semences de blé
dur et de blé tendre traitées avec les huiles de grignons brutes, I'huile raffinée et I'huile

d'olive, a la plus faible dose de 0,1 ml/25 g (figure 17).

120 -
100 - A mHGB1
80 - HHGB2
be
60 - ® HGB3
40 - .. B HGB4
20 -
dee e edede dededededede bbbbbb bbbbbb bbbbbb .HGR
O -
m HOVE
0,2 0,4 0 0,1 0,2 0,4
R, Dominica S, oyzae
120 -
m HGB1
100 - B
80 R mHGB2
60 -  bc m HGB3
40 - . = HGB4
20 | - T d w . HGR
€ ede€dee dededededede bbbbbb bbbbbb bbbbbb
O C X F
m HOVE
0 0,1 0,2 0,4 0 0,1 0,2 0,4
R, Dominica ‘ S, oyzae ‘

Figure 17. Effectif de descendants (nombre d'individus + ET) sur bl¢ dur (A) et tendre (B)
traités avec les six huiles chez R. dominica et S. oryzae (les barres suivies de la méme lettre ne
sont pas significativement différentes; test de Dunn a P = 0,05).

5.4. Effet des six traitements sur la perte en poids des graines

La perte en poids des graines infestées dépend, de fagon significative, de ’espéce
d’insecte ravageur (P <2.2e-16), de la dose de traitement (P < 2.2e-16) et du substrat infesté
(P =0.027). Cependant, la nature de la substance testée n’agit pas sur cette variable (P =
0.20). Les boxplots pour la perte de poids du grain en fonction du type de traitement, de la
dose, du substrat et de I’espece d'insecte sont illustrées par la figure. 14c.

Les résultats (figure 18, A et B) montrent que, pour les deux substrats testés, les pertes
pondérales les plus importantes ont été observées dans les lots non traités et infestés, elles

varient respectivement de 4.30 a 8.68 % et de 1.71 a 2.75 %, selon ’espece de ravageur, R.
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dominica ou S. oryzae, respectivement. Les graines traitées aux huiles de grignons brutes, a
I'huile de grignon raffinée et a I’huile d’olive subissent des pertes en poids qui diminuent au
fur a mesure que la dose de traitement augmente. Pour 1’ensemble des huiles testées, le
traitement avec la plus forte dose (0,4 ml/25g) préserve complétement les semences de blé
des attaques de R. dominica. Dans le cas de S. oryzae, aucune perte en poids n’a été
enregistrée dans les lots traités avec la plus faible dose de 0,1ml/25g, dans I’ensemble des

tests (figure 18, A et B).

A m HGB1
— ab,p
X 15 - b0 be mHGB2
d a
4 10 - e TS s a = HGB3
g_ g: efg‘??hi. ghhhghghfghiiii“ bbbbbb bbbbbb bbbbbb = HGB4
Q
§ 0 0,1 ‘ 0,2 0,4 0 ‘ 0,1 ‘ 0,2 ‘ 0,4 B HGR
& = HOVE
R. dominica S. oryzae
Dose ( ml/25 g)
B m HGB1
12 4 m HGB2
10 -
g - m HGB3
6 - cde d Cdgh efg abc
4 - def TT fah hdefg defg gh abc bab_ m HGB4
2 & ghhhhhghfgh bbbbbb bbbbbb bbbbbb
0 - m HGR
0 0,1 0,2 0,4 0 ‘ 0,1 ‘ 0,2 ‘ 0,4 W HOVE
R, Dominica S, oyzae

Figure 18. Pourcentage de perte en poids (% + ET) des graines de blé dur (A) et tendre
(B) traitées avec les six huiles et occasionnée par les deux insectes ravageurs (les barres
suivies de la méme lettre ne sont pas significativement différentes; test Dunn a P = 0,05).

5.5. Effet des six traitements sur le taux de germination des graines de blé

L’ensemble des facteurs étudiés affectent significativement le taux de germination des
graines de blé : la nature de la substance testée (P < 2.59e-14)), la dose de traitement (P <
2.2e-16), le substrat (P < 2.2e-16)), et I’espece d’insecte (P = 0.00012). Les boxplots qui
représentent les différents croisements pour la germination en fonction du type de traitement,

la dose, le type de substrat et I’espece d’insecte sont illustrés par la figure 14d.
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D’aprés les résultats (figure 19, A et B) nous notons que pour les deux insectes ravageurs
étudiés, la faculté germinative dans les lots témoins non traités et non infestés oscille entre 91
% (blé dur) a 96.5 % (blé tendre). Par ailleurs, toutes les huiles testées réduisent notablement
le pouvoir germinatif des semences de blé, comparativement au témoin non traité et non
infesté ; toutefois, la germination a été réduite de maniere plus drastique a la plus forte dose
(0,4 ml /25g), celle-ci oscille entre 8.00 et 47.00 % si I’insecte ravageur est S. oryzae et entre

20.00 et 50.0 % pour R. dominica (figure 19, A et B).
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Figure 19. Taux de germination (% + ET) des semences de blé dur (A) et tendre (B),
traitées avec les six huiles et infestées par les deux insectes ravageurs (les barres suivies de la
méme lettre ne sont pas significativement différentes; test Dunn a P = 0,05).

6. Discussion
Les résultats de cette étude révelent que les huiles de grignons brutes, I’huile de grignons

raffinée et I’huile d’olive, testées ont montré une activité insecticide importante vis-a-vis de S.
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oryzae et de R. dominica, infestant les semences de blé dur et de blé tendre. En effet, les
huiles testées augmentent la mortalité des adultes et réduisent le nombre de descendants et les
pertes de poids des grains infestés. Par ailleurs, nous remarquons que 1’efficacité de ces huiles
végétales est fortement dépendante de I’espece d’insecte, de la dose du traitement, de la durée
d'exposition et du type d’huile testé.

Dans nos conditions expérimentales, la mortalité est dépendante de la dose des traitements
et de la durée d'exposition. Ces huiles ont montré une toxicité par contact (et ingestion) a
I’égard des adultes de S. oryzae et de R. dominica; ce qui corrobore les travaux antérieurs
réalisés sur les mémes ravageurs par d’autres auteurs. En effet, nous pouvons citer, en
particulier, ceux de lvbijaro et al.(1985) ayant testé les huiles noix de coco, d’arachide et de
palme ( 5-10 ml/kg de grains de mais), de Tembo et Murfitt (1995) pour les huiles
d’arachide, de colza et de tournesol (10 ml/kg de grains de bl¢), d’Obeng-Ofori (1995) avec
les huiles de graines de coton, de soja, de mais, d’arachide et de palme (10ml/kg de mais et de
sorgho), de Nikpay (2006) sur les huiles de camomille, d'amande douce et de noix de coco (10
ml / kg de blé), de Demissie et al. (2008) sur les huiles de noug, huile de soja, huile de
tournesol, huile de mais et d’huile d'olive (dose de 4,0 % W/W de mais) et de Lal et Raj
(2012), sur les huiles de neem, huile de tournesol (Helianthus annus) et de ricin (Ricinus
communis) ( 1 et 3 ml/ kg de pois de cajan). Par ailleurs, Kellouche et al. (2004) et Ait Aider
et al. (2016) ont mis en évidence l'efficacité des traitements avec différentes huiles végétales,
dont I’huile d’olive, et des principaux acides gras, appliqués a raison de 0,8 ml / 50g, sur C.
maculatus infestant les graines de Vigna unguiculata.

La production de I’huile d’olive peut étre  influencée par des facteurs climatiques,
génétiques et agronomiques et par leurs interactions. Des travaux récents ont montré que des
facteurs climatiques tels que la température et les précipitations influaient sur le
comportement physiologique des plantes et, par conséquent, sur les caractéristiques chimiques
de leur huile (Romero et al., 2003 ; Borges et al., 2017 ; Pardo et al., 2020 ; Mafrica et al.,
2021). Ainsi, I’huile d’olive fait I’objet d’une attention particuliere avec de nombreuses
recherches, menées pour en garantir la pureté, 1’authenticité et la qualité (Arslan et al., 2013 ;
Vera et al., 2019 ; Cecchi et al., 2020).

Les caractéristiques des huiles végétales peuvent aussi avoir une influence sur leurs
activités biologiques (Kellouche et al., 2004). En dépit du fait que toutes les huiles testées ont
révélé une toxicité par contact (et ingestion) contre les deux insectes, 1’huile d’olive a
manifesté ’activité biologique la plus importante en présence des deux substrats infestés.

Schoonhoven (1978) a signalé que la pureté des huiles influence significativement leur
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efficacité et que les huiles brutes offrent une protection nettement meilleure que les huiles
purifiées contre Zabrotes subfasciatus (Coleoptera :Chrysomelidae). Par ailleurs, Pacheco et
al. (1995) ont noté que 1'huile de ricin brute était plus efficace que I'huile de soja raffinée
contre C. maculatus et C. phaseoli dans les traitements des pois chiches entreposés. En effet,
les effets toxiques des huiles brutes pourraient étre attribués a une éventuelle activité
synergique de leurs constituants (Kher, 2006 ; Ait Aider et al., 2016).

Dans la présente étude, S. oryzae peut étre considérée comme plus sensible que R.
dominica aux six traitements testés. Les différences dans les réponses des insectes ravageurs
des produits entreposés a différentes huiles végétales ont été déja signalées (Shaaya et al.,
1997) et pourraient étre attribuées aux différences morphologiques et comportementales entre
les insectes. Par exemple, Hill (1990) a signalé que S. zeamais est considérée comme
particuliérement agile, donc la possibilité de contact avec la substance toxique augmente.
Sighamony (1986) a rapporté également que les huiles de girofle, de cédre et de karanja,
appliquées a raison de 25-200 ppm, étaient considérablement plus efficaces contre S. oryzae
que vis-a-vis R. dominica.

A la lumiére des résultats obtenus, pour les deux espéces de ravageurs étudiées, la
différence d'efficacité des huiles selon le type de grain utilisé (blé dur ou blé tendre) n’est pas
significative. Cependant, il est bien connu que le type de régime alimentaire affecte a la fois le
taux de développement et la production de progéniture chez S. oryzae et R. dominica
(Mcgaughey et al. 1990 ; Oloyede-Kamiyo et Adetumbi, 2017). En outre, le type de grain est
un facteur critique qui affecte 1'efficacité insecticide des huiles végétales contre les ravageurs
des produits stockés (Khalique et al., 1988 ; Ahmed et al., 1989). Dey et Sarup (1993) ont
testé 1’efficacité de 8 huiles végétales sur des adultes de S. oryzae, en présence de trois
variétés de mais entreposées, et ont observé des niveaux d'efficacité différents.

Concernant les effets des traitements sur la descendance de S. oryzae et de R. dominica,
toutes les huiles végétales évaluées ont entrainé une réduction significative de 1'émergence
des adultes de la premiere génération. Cette diminution pourrait étre due a I'augmentation de
la mortalité des adultes et aux propriétés ovicides et/ou larvicides des huiles végétales comme
I’indiquent les travaux de Kumar et Okonronkwo (1991), d’Obeng Ofori et Amiteye (2005),
et de Gemechu et al. (2013). En effet, ces différents auteurs estiment que les huiles végétales
telles que I'huile de palme, I'huile de soja, 1'huile d'arachide, l'huile de coco et I’huile de
moutard réduisent de maniére significative I'émergence de la descendance de R. dominica et
de S. zeamais, respectivement. D’autres auteurs comme Obeng-Ofori et Reichmut (1999) ont

rapporté que les traitements aux huiles végétales (noix de coco, tournesol, sésame et
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moutarde) ont inhibé la production de progéniture chez S. granarius, S. zeamais et
Prostephanus truncatus (Horn) (Coleoptera ; Bostrychidae). De plus, des résultats similaires
ont ¢té¢ obtenus avec d’autres huiles végétales contre C. maculatus sur le niébé (Ketker,
1989 ; Ramzan, 1994 ; Rajapakse et Van Emden, 1997 ; Shaaya et al. 1997 ; Ahmed et al.,
1999; Rahman et Talukder, 2006 ; Swella et Mushobozy, 2007).

Sur un autre volet, nous constatons que toutes les huiles testées ont considérablement
réduit I’activité alimentaire de R. dominica et de S oryzae, réduisant ainsi la perte de poids des
grains de blé infestés, par rapport aux grains des lots témoins infestés mais non traités. En
effet, aucune perte de poids n'a été constatée dans les grains traités avec 0,4 ml/25g pour les
six huiles. Ces résultats sont conformes a ceux d'autres travaux faisant état d'une corrélation
positive entre la densité des adultes émergés et le pourcentage de perte en poids des
grains (Ivbijaro et al., 1985; Braga-Caneppele et al. 2003; Law-Ogbomo et Egharevba, 2006).

Le mode d'action des huiles végétales n'est pas clairement défini, il a été suggéré que la
mort des insectes soit due a I'anoxie (Ali et al., 1983 ; Don-Pedro, 1989) ou a une perturbation
de la respiration normale, entrainant I’obturation des stigmates respiratoires des larves et des
adultes (Ait Aider et al., 2016). Les huiles pourraient aussi agir comme anti appétant ou
modifier le micro-environnement de stockage, décourageant ainsi la pénétration et
I'alimentation des insectes (Obeng-Ofori, 1995; Weaver et Subramanyam, 2000 ). Selon
Demissie et al. (2008), le mode d'action des lipides est li¢ a 1’absorption de ces derniers par la
cuticule de l'insecte, étant donné que la couche de cire protectrice de la cuticule est
endommagée. D’autres auteurs attribuent l'activité insecticide de ces substances a leur teneur
en triglycérides et en acide oléique (Hill et Schoonhoven, 1981 ; Lienard et al.,1993 ; Parr et
al.,1998 ; Philogene et al., 2008; Ait aider et al., 2016).

Enfin, les résultats obtenus ont révélé aussi que les six huiles testées affectent la viabilité
des graines de blé¢ traitées. Nous avons également observé que cette phytotoxicité augmentait
avec la concentration d’huile végétale. Les données de Tembo et Murfitt (1995) indiquent que
I’application de fortes doses des huiles d’arachide, de navette et de tournesol, a des doses de
10 ml / kg, peut réduire considérablement la germination des semences. Yuya et al. (2009)
ainsi que Wale et Assegie (2015) ont également signalé des réductions séveres de la
germination des grains de mais traités avec des doses ¢élevées d'huile de graines de niger
(Guizotia abyssinica Cass.) et de I’huile de ricin (Ricinus communis L.) respectivement.

Cependant, diverses études ont démontré l'innocuité des traitements avec un certain

nombre d'huiles végétales utilisées pour protéger les graines de légumineuses comestibles
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(Khaire et al., 1992; Kellouche et al., 2004 ; Law-ogbomo et Egharevba, 2006 ; Lal et Raj
2012 ). Des investigations supplémentaires sont nécessaires pour clarifier la divergence.

7. Conclusion

Les expériences réalisées nous ont permis de mettre en évidence I’efficacité des traitements
des grains de blé avec des substances naturelles comme 1’huile d’olive et I’huile de grignons
d’olive pour réduire les dégats occasionnés par les principaux insectes ravageurs des grains
stockés. L'huile d'olive est utilisée en grande quantité dans la cuisine locale et est donc sans

danger pour traiter les grains de blé.
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Chapitre I11 Tests de toxicité avec les huiles d’olives

1. Introduction

La superficie oléicole mondiale est estimée a 12 millions d'hectares, dont 95 % se situe
dans le bassin méditerranéen. La production moyenne en olives est de 20 millions de tonnes
par an dont 90% sont utilisés pour I’extraction d’huile, le reste étant consommé en tant
qu’olives de table (FAOSTAT, 2017; COI, 2018).

En Algérie, l'olivier représente plus de 40 % de la surface occupée par les cultures
fruitiéres, avec un effectif de 57 millions de pieds plantés sur une superficie d’environ
500.000 ha. Selon le conseil oléicole international, I'Algérie est le neuvieéme pays producteur
d'huile d'olive au monde, avec environ 77 000 tonnes d'huile d'olive pour la saison 2016/17
(COI, 2018). En Effet, plus de 50% de la production nationale d’huile d’olive provient
principalement de trois aires oléicoles de la Kabylie (Béjaia, Tizi Ouzou et Bouira) (MARDF,
2017) représentant plus de 44 % de la superficie oléicole nationale (Titouh et al., 2020). En
Kabylie, le profil variétal est constitué essentiellement d’une variété population dénommée
Chemlal. C’est une variét¢ a huile, adaptée aux conditions pédoclimatiques locales, et
constitue 40% du verger oléicole Algérien (Mendil, 2009 ; FAO, 2019).

L’huile d'olive vierge est consommée sans raffinage et, de ce fait, garde toute sa
composition naturelle. Elle est réputée pour sa flaveur caractéristique et son profil en acides
gras représenté essentiellement par I’acide oléique (Gargouri et al., 2013 ; Gorzynik-Debicka
et al,, 2018). Cette substance possede des activités antimicrobiennes, anti-athérosclérose
(Villarejo et al., 2015 ; Madjkouh et al., 2016 ; Carnevale et al., 2017 ; Casas et al., 2018 ; Fei
et al., 2018 ; . Hasan et al., 2020) et représente un puissant composant a caractére insecticide
qui pourrait étre utilis¢é comme biopesticide (Abdallah et al. , 2001; Kellouche et al., 2004 ;
Uddin et Sanusi , 2013 ; Ekoja et Ogah, 2020 ; Zohry et al., 2020 ).

C’est dans le but de vérifier cette propriété, que le présent chapitre est menée et consiste a
évaluer ’activité biologique, a 1’égard de deux principaux insectes ravageurs des denrées
stockées, S.oryzae et de R. dominica, des huiles extraites des oliviers de quatre régions
oléicoles de Kabylie, durant deux saisons oléicoles successives (2016/2017 et 2017/2018).
Par ailleurs, afin d'évaluer la qualité de I'huile d'olive testée, l'acidité libre (%), I’indice de
peroxyde, les coefficients d’extinction a 232 et 270 nm (K3, et Ky70) et la composition en
acide gras ont été également étudiés. L’intérét de ce travail réside dans 1’¢laboration d’une
méthode naturelle de conservation durable pouvant étre utilisée localement pour protéger les

semences de céréales, produits stratégiques dans notre pays.

50



Chapitre I11 Tests de toxicité avec les huiles d’olives

2. Matériels et méthodes

2.1. Matériel biologique

Les ¢levages de masse de R. dominica et de S.oryzae ont été réalisés avec les graines de
blé dur et de bl¢ tendre, dans une étuve obscure réglée a une température 30+1 °C et une
humidité relative de 70 £ 5 %, afin de produire un nombre suffisant d’adultes pour les
différents essais biologiques. La souche utilisée provient des entrepdts de stockage de la
Coopérative de Céréales et de Légumes Secs (CCLS) de Tizi-Ouzou (Algérie) (paragraphe
2.1, chapitre II).

2.2. Le substrat utilisé

Des graines de blé dur et de blé tendre, de provenance locale et n'ayant subi aucun
traitement chimique ont été utilisées dans les tests de toxicité réalisés dans les mémes
conditions que celles décrites précédemment.

2.3. Huiles d’olive

2.3.1. Provenance des huiles

Cette étude a été réalisée, durant deux campagnes agricoles consécutives (2016/2017 et
2017/2018), dans quatre vergers oléicoles de la région de la Kabylie : Tadmait (S1), Maatkas
(S2), M’Chedellah (S3) et de Bechloul (S4) (figure20).

Les oliveraies sélectionnées n’ont fait 1’objectif d’aucun entretien. Leurs coordonnées
géographiques et leurs altitudes sont illustrées dans la figure 20. Le tableau 6 montre les
conditions climatiques de la zone d'étude au cours des deux campagnes agricoles. D’apres
Asla (2002), la région de Tizi-Ouzou est localisée dans 1’étage bioclimatique subhumide a
variante douce. Lounaci (2005) a résumé les caractéristiques du climat de la Kabylie comme
suit : un hiver froid et humide avec des précipitations irréguliéres entre les années et un été

chaud et sec.
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Figure 20. Localisation géographique des vergers d’étude

(Google maps, 2021).

30km

Lieu de plantation : Tizi-Ouzou
Régions : Tadmait/ Maatkas
Latitude: 36.6121/36.7427/36.61
Altitude:63/620

Longitude: 3.98778 36° 36" 44" Nord,
3°59'16" Est

/3.90186 36° 44’ 34" Nord, 3° 54’ 7"
Est/

Lieu de plantation : Bouira

Régions : Bacheloul/ M’Chandellah
Latitude : 36.3167/36.3971

Altitude : 441/692 m

Longitude: : 4.06667 36° 19 0" Nord,

4°4'0" Est/4.24858 36° 23’ 50" Nord,
4° 14’ 55" Est

Tableau 6. Conditions climatiques des zones de culture pendant les campagnes agricoles
2016/2017 et 2017/2018 (O.N.M de Tizi-Ouzou, 2018 ; O.N.M de Bouira, 2019).

Tizi-Ouzou Bouira
Campagne
oléicole P (mm) (01(;) RH (%) P (mm) (%) RH (%)
2016/17 710.5 18.9 69 659.0 18.50 63.0
2017/18 716.8 19.0 69 439.8 18.2 63.10

P : Précipitations totales; T : Températures moyennes annuelles ; RH : Humidité relative de I’air

moyenne

2.3.2. Echantillonnage

Les olives destinées a ’extraction de nos échantillons d’huiles ont été prélevées, de la

variété locale Chemlal, variété prédominante du verger algérien, au méme stade de maturité

(indice de maturité autour de trois), durant le mois de Novembre. L’échantillonnage est

effectué a la main et chaque échantillon est constitué de 2 Kg d’olives provenant de 10 arbres
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adultes choisis de facon aléatoire. Les échantillons sont cueillis de 1’intérieur et de I’extérieur
de la couronne de I’olivier.

2.3.3. Détermination de ’indice de maturité

Le stade de maturité des olives a été déterminé selon la méthode développée par la station
agricole de Jaén (Uceda et Hermoso, 1998). Celle-ci repose principalement sur 1'évaluation de
la couleur de [I'épiderme et du mésocarpe du fruit (COIL, 2011). Il est mesuré en prélevant de
I’arbre, a hauteur d’homme, environ 1 kg d’olives. De ce lot, on préléve un échantillon de 100
olives que I’on classe dans les groupes suivants :

Classe 0 : peau vert intense ;

Classe 1 : peau vert jaunatre ;

Classe 2 : peau verte avec des taches rougeatres sur moins de la moitié du fruit : début de
la véraison ;

Classe 3 : peau rougeatre ou violette sur plus de la moitié¢ du fruit : fin de la véraison ;

Classe 4 : peau noire et pulpe blanche ;

Classe 5 : peau noire et pulpe violette sans atteindre le centre de la pulpe ;

Classe 6 : peau noire et pulpe violette sans atteindre le noyau ;

Classe 7 : peau noire et pulpe violette sur toute la pulpe jusqu’au noyau ;

L’indice de maturité (I.M.) est calculé selon la formule suivante :

_ (0#¥n0)+(1#*n1)+(2%n2)+(3*n3)+(4*n4)+(5%n5)+(6+n6)+(7+n7)
100

M

Ou n0, nl, n2, n3, n4, n5, n6 et n7 représentent le nombre de fruits des classes 0, 1, 2, 3, 4,
5, 6 et 7, respectivement (Bouskou, 1996). Les valeurs de I’IM varient de 0 (100% peau tres
verte) a 7 (100% chaire pourpre et peau noire). Les valeurs de I’'IM (tableau 7) de nos
¢chantillons varient de 3.0 a 3.83 (campagne oléicole 2016/2017) et de 3.41 a 3.88
(campagne oléicole de 2017/2018).

Tableau 7. Données relatives a I’indice de maturation des olives récoltées.

V1,2017 V2,2017  V3,2017 V4,2017 V1,2018 V2,2018 V3,2018

3.03 3.83 3.0 3.30 3,88 3,44 3,62

V4,2018

341

*V1: verger de Tadmait ; V2: verger de Maédtkas; V3 : verger de M’Chedellah,; V4 : verger de Bechloul,
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2.3.4. Extraction de I’huile d’olive

Les huiles de chaque verger ont été extraites séparément a I’aide d’un oléodoseur (S.1.O.L.
20240 GHISONACCIA, France) dans les 48 h suivant la récolte, a D’Institut technique de
I’arboriculture et de la vigne (ITAFV de Takrietz, Bejaia). Les fruits ont été broyés avec un
broyeur a marteaux et la pate d'olive a été malaxée a 18 ° C, pendant 30 mn, dans un
malaxeur. L'huile d'olive a été séparée par centrifugation, sans addition d'eau chaude, en
utilisant un décanteur a deux phases (paragraphe 3.1.2, chap II).

Les huiles obtenues sont classées selon leur provenance et I’année de production ; HO1,
2017 (Tadmait, 2017), HO2, 2017(Maatkas, 2017), HO3, 2017 (M’Chedellah, 2017), HO4,
2017 (Bechloul, 2017), HO1,2018 (Tadmait, 2018), HO2,2018 (Maatkas, 2018), HO3,2018
(M’Chedellah, 2018), HO4,2018 (Bechloul,2018). Enfin, les huiles ont été conservées au
froid (2 °C) dans des bouteilles en verre opaque et hermétique de 250 ml sans espace de téte,
jusqu’au moment de I’analyse.

2.3.5. Détermination des indices de qualité de I’huile

Les mémes analyses, que celles décrites dans le paragraphe 3.3 de chapitre II, ont été
effectuées sur les échantillons d’huiles de chaque région d’étude, durant les saisons oléicoles
2016/2017 et 2017/2018.

2.3.6. Bioessais

Chaque huile d’olive que nous avons extraite a ét¢é mélangée aux graines de blé dur et de
blé tendre dans des boites de Pétri en verre (13 cm de diamétre et 3 cm de hauteur), aux
doses : 0.1, 0.2 et 0.4 ml/25 g. Tous les essais ont été répétés quatre fois pour chaque dose et
le témoin.

20 insectes adultes non sexés, agés de 1-7 jours, ont été introduits dans chaque boite,
contenant les grains traités, qui a ét¢ immédiatement fermée. Le dénombrement des insectes
morts a été effectué aprés 24 h et tous les jours suivants, pendant 4 jours. Les mortalités des
lots traités ont été exprimées selon la formule d'Abbott (1925), citée par Yuakhlef et al
(2020), en mortalité corrigée (Mc) en tenant compte de la mortalité naturelle observée dans
les lots témoins (MC): MC = [(M-Mt)/ (100-Mt)] x 100 ; ou : MC= pourcentage de mortalité
corrigée ; M = pourcentage d’individus morts dans la population traitée et Mt = pourcentage
d’insectes morts dans la population témoin. L’analyse des probits (Finney, 1971) est réalisée
sur les mortalités corrigées, enregistrées 72 h apres le traitement avec les quatre huiles.

A la fin des tests, tous les adultes (morts et vivants) ont été retirés des boites de Pétri qui
ont été¢ ensuite conservées dans 1’étuve dans les mémes conditions, pendant une période

supplémentaire de 45 jours; passé¢ ce délai, nous avons procédé au dénombrement des
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descendants adultes de la premiére génération. Au jour 45, des échantillons de grains traités
ou témoins ont été prélevés pour évaluer la perte de poids et leur pouvoir germinatif
(paragraphes 3.4, 3.5, 3.6, 3.7 de chapitre II).

2.3.7. Analyse des données

Les résultats obtenus ont été analysés en utilisant le logiciel R, en tenant compte de
I’origine géographique des huiles, de la campagne oléicole, de ’espeéce d’insecte et du
substrat comme principales variables. Les tests de normalité ont été appliqués a l'aide du test
d’Anderson-Darling. Les données n'étaient pas normalement distribuées (tableau 8) et des
tests non paramétriques ont été effectués (test de Kruskal -Wallis), Les variables dont les
analyses statistiques montrent une différence significative ont subi le test U de Mann —
Whitney, au seuil P= 5%.

Tableau 8. Test de normalité d Anderson-Darling

Taux de mortalité (%) <2.2e-16 Non- normalité

Emergences <2.2e-16 Non- normalité

Pertes en poids (%) <2.2e-16 Non- normalité

Taux de germination <2.2e-16 Non- normalité
(%)

3. Résultats

3.1. Les indices de qualité des huiles d’olives de la variété Chemlal

La qualité est définie comme étant I’ensemble des caractéristiques chimiques, physiques et
sensorielles, permettant de classer I’huile d’olive en différentes catégories conformément aux
normes définies par la Commission Européenne (Regulation ECC 2568/91). Par ailleurs, les
parametres de qualité et d’authenticité sur lesquels les normes sont fondées se trouvent tres
influencés par plusieurs facteurs tels que les facteurs agronomiques, environnementaux et
pédoclimatiques, du moment de la récolte des olives, du stockage des olives aprés la récolte,
de la technologie d'extraction et des conditions de stockage (Aparicio et Harwood, 2013;

Servili et al., 2015).
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Le tableau 9 présente les résultats moyens obtenus pour les différents parameétres physico-
chimiques des huiles d’olives de la variét¢ Chemlal, extraites des olives de quatre vergers
différents et durant deux saisons oléicoles successives.

3.1.1. L’acidité libre

L’acidité¢ constitue un indicateur fondamental de la qualité pour une huile donnée,
notamment 1’huile d’olive (Xiang et al., 2017). Elle est apparue comme moyen simple et
efficace pour 1’évaluation qualitative et la classification par catégorie commerciale des huiles
d’olive. L'acidit¢ de I’huile d’olive est évaluée par le pourcentage d'acides gras libres,
exprimée en gramme d’acide oléique par 100g d’huile d’olive (Giuffre, 2018). Le contenu en
acide gras libres est un indicateur de 1’activité de la lipase, de la qualité et de la fraicheur du
fruit, de la durée du stockage et de la stabilité de 1’huile (Reboredo-Rodriguez et al., 2014;
Borges et al., 2017).

D’apres les résultats obtenus (tableau 9), 1’acidité libre de 1’ensemble des échantillons
d’huile d’olive testés varie de 0,17 a 0,66 %, ces valeurs sont conformes a la norme fixée par
le COI (< 0.8%) pour la catégorie des huiles d’olives vierges extra (propres a la
consommation en 1’état) (ECC, 1991).

Les faibles teneurs en acidité témoignent d’une faible activité lipolytique, cela peut étre
une conséquence directe d’une récolte a la main, d’une extraction immédiate sans procéder au
stockage des olives et au bon état sanitaire des olives, récoltées directement sur I’arbre
(Boskou, 1996, 2006 ; Baccouri et al., 2007 ; Hbaieb et al., 2016 ; Lukic et al., 2018). Selon
Salvador et al. (2001) et Mafrica et al. (2021), ’augmentation du taux d’acidité¢ de 1’huile
d’olive est principalement due a I’activité enzymatique causée par les dommages tissulaires

des fruits.

3.1.2. Indice de peroxyde

L’indice de peroxyde est exprimé généralement en milliéquivalent d’oxygene par kg
d’huile (Brand-Williams et al., 1995 ; Li et al., 2014), il sert & mesurer les hydro-peroxydes
totaux, qui sont des produits primaires de 1’oxydation des acides gras insaturés (Kiritsakis et
Shahidi, 2017) et constitue un moyen direct pour la mesure de 1’auto-oxydation lipidique
(Taghvaei et Jafari, 2015 ; Di Serio et al., 2018 ). Tous les échantillons testés présentent des
valeurs de I’indice de peroxyde respectant les limites 1égales (< 20 meq O»/kg) pour les huiles
d’olives vierges extra (CEE 2568/91), elles oscillent entre 7.51 pour 1’échantillon (HO3,
2017) a 12.00 meq d’O,/ kg pour I’échantillon (HO4, 2018) (tableau 9). Les valeurs

extrémement faibles d'acidité libre et de peroxyde pourraient étre étroitement liées au court
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temps de stockage, a la maturité et au degré d'oxydation des huiles (Rodrigues et al., 2016 ;
Houshia et al., 2019).

3.1.3. L’absorbance dans I’UV

L’examen spectrophotométrique dans l’ultraviolet, exprimée en coefficients d'extinction
spécifique, indique 1'état d'oxydation de I'huile d'olive en fournissant des informations sur la
qualité, l'état de conservation et / ou les modifications induites par les processus
technologiques (Fadda et al., 2012 ; Dais et Hatzakis, 2013 ; Conte et al., 2020). L’oxydation
d’une huile aboutit a une dégradation en chaine des acides gras insaturés par I’oxygene
atmosphérique sous I’effet de différents facteurs exogenes et endogeénes initiateurs,
accélérateurs ou retardateurs, conduisant a des produits oxydés volatils ou non (Esposto et al.,
2017 ; Alonso-Salces et al., 2021), nous pouvons citer 1‘exemple des hydroperoxydes
linoléiques qui absorbent la lumiere au voisinage de 232 nm. Si 1’oxydation se poursuit, il se
forme des produits secondaires d’oxydation, en particulier des dicétones et des cétones
insaturées qui absorbent la lumicre vers 270 nm (Rovellini et Cortesi, 2004). Les valeurs
maximales autorisées pour Kj3, et Ky79 sont, respectivement de 2,50 et 0,22 pour les huiles
d'olive extra-vierges (annexes II et IX du réglement de la Communauté¢ européenne CEE /
2568/91).

Les huiles d’olives produites, durant la campagne oléicole 2017/2018, enregistrent des
valeurs d’absorbances dans ’UV a 232 nm et a 270 nm (tableau 9) qui s’inscrivent
parfaitement dans les limites fixées par le réglement CEE 2568/91pour une huile d’olive extra
vierge (Kzsx < 2,5 et Ky70 < 0,22) ; elles oscillent entre 0.97 a 2.68 (K»s3z) et de 0.13 a 0.22
(K270). Les faibles valeurs de Kj3; et Ky79 ont également confirmé la bonne qualité globale des
huiles d'olive produites durant la campagne de 2017/2018. Cependant, la majorité des
¢chantillons d’huiles produits durant la campagne oléicole 2016/2017, ont présenté des
valeurs de Kj3, et Ky supérieurs aux normes fixés (CEE 2568/91) pour les huiles d’olives
vierge-extra et pour l'huile d'olive vierge, ce qui déclasse les huiles vers la catégorie huile
d’olive vierge courante. Plusieurs facteurs peuvent expliquer ces résultats. Il s’agit des
facteurs géographiques (altitude, composition du sol et latitude), les conditions climatiques
prévalant durant I’année de la production (Douzane et al., 2013 ; El-Qarnifa et al., 2019 ).
Ainsi, Salvador et al. (2001, 2003) ont constaté que les valeurs ¢élevées du taux d’acidité, de
I’indice de peroxydes et des valeurs d’extinction spécifique dans I’UV, sont la conséquence
direct des facteurs climatiques régnant durant la  campagne oléicole de 1’année

d’échantillonnage, surtout a la suite d’un choc thermique, consécutivement a un gel.
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3.2. Composition en acide gras des huiles d’olives

Les huiles d'olive sont principalement constituées de triglycérides avec différents rapports
d'acides gras insaturés et saturés (Aparicio et Harwood, 2013; Karabagias et al., 2019). La
composition en acides gras des huiles d'olive est influencée par plusieurs facteurs, notamment
la zone de production, la latitude, le climat et la maturité des fruits, mais dépend
principalement de facteurs génétiques (Piscopo et al., 2016; Borges et al., 2017).

Le tableau 10 montre les résultats des principaux acides gras et la somme des acides gras
saturés (AGS), monoinsaturés (AGMI) et polyinsaturés (AGPI) ; pour les huit échantillons
testés, la composition en acides gras des huiles d’olive analysées répond aux normes fixées
par le reglement CEE/2568/91 de la Commission du 11 juillet 1991 pour la catégorie EVOO.
Cette composition acidique est variable, en effet, les pourcentages de 1’acide ol¢ique (C18:1)
varient entre 59.08 pour 1‘échantillon HO2, 2018 a 66.88 pour HO4, 2017, alors que les
pourcentages de I’acide palmitique (C16 :0) varient entre 15.06 (HO1), 2017 a 18.81 (HO2),
2018. Ces deux acides gras sont donc prédominants (Louad; et Giuffré, 2010 ; Bengana et al.,
2013 ; Gharbi et al., 2015 ; Laincer et al., 2016 ; Boudour-Benrachou et al.,2017 ; Guissous
et al., 2018), ils sont suivis de 1’acide linoléique (C18:2) dont les taux vont de 10.38 a 15.06
% pour HO4 (2017) et HO2 (2018), respectivement. Les acides gras mineurs (<4%), sont
représentés par 1’acide linolenique (C18 :3), 1’acide palmitoléique (C16 :1) et les acides
arachidique (C20 :0) et gondoique (C20 :1), alors que les acides gras présents a I’état de traces
(<0,2 %) sont représentés par les acide heptadécanoique (C17 :0) et docosanoique (C22 :0).
Le taux d’acides gras saturés varie de 18.64 a 21.86 % du total des acides gras, tandis que le
pourcentage des acides gras mono insaturés et polyinsaturés varie, respectivement, de 62.48 a

69.24% et de 10.91 a 15.44%.
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Tableau 9. Indices de qualité des huiles extraites des olives de la variét¢ Chemlal récoltées dans quatre vergers et durant deux saisons
oléicoles consécutives

- Echantillons ~ Acidit¢ = Ks»  Kpm  Réglement UEn°15312000 |
(%) Indice de

Peroxyde Acidité Indice de K3, K7 Classification
(meq O2/kg) (%) peroxyde
(meq 02/
kg-1)
HO1,2017 0,43+ 0,22 10,83 +0,76 0,98 +0,05 0,21+0,008 <0,8 <20 <25 <0,22 HOVE
HO2,2017 0,17+0,00 10,01+0,001 2,96+0,00 0,29+0,0 <0,8 <20 <25 <0,22 HOV
HO3,2017 0,23+0,00 10,50+0,00 2,91+0,0 0,28+0,0 <0,8 <20 <25 <0,22 HOV
HO3,2017 0,17+0,00 7,51+0,00 2,63+0,00 0,28+0,0 <0,8 <20 <25 <0,22 HOV
HO1,2018 10,01+0,00 2,68+0,00 0,21+0,0 <0,8 <20 <25 <0,22 HOV
0,17+0,00

HO2,2018 0,38+0,16 7,83+0,58 1,26+0,02 0,13+0,01 <0,8 <20 <25 <0,22 HOVE
HO3,2018 0,47+0,16 9,00+0,50 0,97+0,01 0,20+0,02 <0,8 <20 <25 <0,22 HOVE
HO4,2018 0,66+0,16 12,00+0,50 1,47+0,07 0,22+0,00 <0,8 <20 <25 <0,22 HOVE

v La classification des huiles d’olive a été faite & partir des analyses physico-chimiques, les analyses organoleptiques n’ont pas été réalisées, en I’absence d’un
jury de dégustation.
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Tableau 10, Composition en acides gras des échantillons d'huile d'olive de la variété

Chemlal
HO1,2017 HO2, 2017 HO3, 2017 HO4, 2017 HOL, 2018 HO2, 2018 HO3, 2018 HO4, 2018
C16:0 15,06 18,72 16,79 17,00 17,80 18,81 17,97 17,66 7,5-20
Cl6:1 1,94 2,61 2,55 2,01 2,32 3,13 2,26 2,26 0,3-3,5
C17:0 0,08 0,08 0,10 0,09 0,10 0,10 0,27 TR -
C18:0 2,67 1,89 2,20 2,13 1,88 2,19 2,12 2,58 0,5-5
C18:1 66,44 61,38 64,29 66,88 63,59 59,08 62,28 60,39 55-83
C18:2 11,97 13,79 12,58 10,38 12,51 15,06 13,68 14,81 3,5-21,0
C18:3 0,46 1,001 1,01 0,53 0,68 0,38 0,52 0,51 <1,0
C20:0 0,71 0,50 0,62 0,45 0,48 0,64 0,59 0,73 0,6
C20:1 0,40 0,34 0,31 0,35 0,44 0,27 0,27 0,27 04
C22:0 0,12 0,15 0,13 0,14 0,14 0,12 TR TR 0,2
AGMI/ 5,53 4,35 4,94 6,35 5,03 4,05 4,56 4,11
AGPI
A.oleique/ 5,55 4,45 5,11 6,44 5,08 3,92 4,55 4,08
Allinolei
que
AGI/AGS 4,38 3,71 4,07 4,05 3,90 3,56 3,77 3,73

*C16:0, acide palmitique; C16:1, acide palmitoleique; C17 :0, acide margarique; C18:0, acide stearique; C18:1, acide oleique; C18:2, acide linoleique;
C18:3, acide alpha linolenique; C20:0, acide Arachidique; C20:1, acide eicosénoique;C22:0, acide behenique; AGMI/AGPI, acides gras monoinsaturés/
acides gras polyinsaturés; AGI/AGS, acides gras insaturés/acides gras saturés,
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3.3. Toxicité des huiles végétales

3.3.1. Effet des huit traitements sur la mortalité des deux insectes

Les résultats ont montré que les facteurs dose (P =2.2e-16), durée d’exposition ((P
=1.087e-13), espéce d’insecte (P =2.2e-16), campagne oléicole (P =4.309¢-06), et le substrat
(P=6.388e-09) agissent de facon trés hautement significative sur le taux de mortalité des
adultes de R. dominica et de S. oryzae. Cependant, 1’effet de 1’origine de 1’huile ((P =0.3578)
est considéré comme non significatif.

Mortalité chez S. oryzae

D’aprés les résultats obtenus (figures 22, 23, 24, 25), le taux de mortalité des adultes de S.
oryzae augmente au fur et a mesure que la dose de I’huile et le temps d’exposition
augmentent, pour I’ensemble des huiles d’olive testées. Ce taux atteint, a la plus forte dose
0,4 ml, 100%, en présence des semences de blé dur traitées avec les huiles extraites durant la
campagne oléicole 2016-2017 et ce, a partir du premier jour du lancement des tests (figure
22, 24), et il oscille entre 98.75 a 100% pour les huiles extraites durant la campagne oléicole
de 2017-2018. Des taux de mortalité¢ similaires ont également été enregistrés dans le cas du
blé tendre (figures 23, 25).

Nous constatons que les huiles d’olive, issues de différentes régions et des deux campagnes
oléicoles, testées a la dose 0.1ml /25 g, provoquent une importante mortalité a partir de 72h
d’exposition, elle oscille entre 31.25 et 92.5 % pour le blé dur et entre 46.25 a 91.25 % pour le
blé tendre (figure 22, 23, 24, 25).

Mortalité chez R. dominica

D’apres les résultats obtenus (figures 22, 23, 24, 25), nous constatons qu’apreés 24 h
d’exposition, toutes les huiles testées, a la plus forte dose (0.4 ml/25g), en présence des
semences de blé dur et de bl¢ tendre, se sont révélées tres toxiques a 1’égard de R. dominica,
avec un taux de mortalité variant de 86.25 a 100% et de 72.5 a 96.25 %, pour les campagnes
oléicoles respectives 2016-2017 et 2017-2018. En revanche, toutes les huiles testées, a la
plus faible dose (0.1 ml/25g), ont provoqué de faibles taux de mortalité sur les adultes de R.
dominica, en présence des semences de bl¢ dur et de bé tendre, méme apres 96 h d’exposition,
elles varient entre 7.50 et 43.75% pour la campagne oléicole 2016-2017 et de 2.50 a 48.75
pour celle de 2017-2018 (figures 22, 23, 24, 25). Les valeurs des DLsy obtenus chez R.
dominica sont plus élevées que celles obtenus chez S. oryzae, ceci montre la pus grande

résistance aux traitements du premier ravageur (tableau 11).
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Figure 21. Pourcentage de mortalit¢ cumulée (% + ET) des adultes de R. dominica et S. oyzae exposés pendant 24 h (A), 48 h
(B), 72 h (C) et 96 h (D) aux grains de blé dur traités avec quatre huiles d’olives récoltées en 2017, selon les doses. Les moyennes
dont les barres d'erreur portent une méme lettre ne sont pas significativement différentes, test de Dunn a P = 0,05
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Figure 22. Pourcentage de mortalité cumulée (% + ET) des adultes de R. dominica et S. oyzae exposés pendant 24 h (A), 48 h
(B), 72 h (C) et 96 h (D) aux grains de blé tendre traités avec quatre huiles d’olives récoltées en 2017, selon les doses.
Les moyennes dont les barres d'erreur portent une méme lettre ne sont pas significativement différentes, test de Dunn a P = 0,05.
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Figure 23. Pourcentage de mortalité cumulée (% + ET) des adultes de R. dominica et S. oyzae exposés pendant 24 h (A), 48 h
(B), 72 h (C) et 96 h (D) aux grains de blé dur traités avec quatre huiles d’ olives récoltées en 2018, selon les doses. Les moyennes
dont les barres d'erreur portent une méme lettre ne sont pas significativement différentes, test de Dunn a P = 0,05
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Figure 24. Pourcentage de mortalité cumulée (% + ET) des adultes de R. dominica et S. oyzae exposés pendant 24 h (A), 48
h (B), 72 h (C) et 96 h (D) aux grains de blé tendre traités avec quatre huiles d’ olives récoltées en 2018, selon les doses.
Les moyennes dont les barres d'erreur portent une méme lettre ne sont pas significativement différentes, test de Dunn a P = 0,05
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Tableau 11. Toxicité par contact (DLso médiane) des huit huiles vis-a-vis des adultes de S. oryzae
et de R. dominica infestant les graines de blé dur et de blé tendre aprés 72 h d'exposition.

Blé dur 0.025 0.027 0.022 0.060
8. oryzae BI¢ tendre 0.005 0.037 0.037 0.044
2016/2017

BIlé dur 0.183 0.166 0.175 0.149

R. dominica
BI¢ tendre 0.189 0.152 0.154 0.148
Blé dur 0.072 0.117 0.107 0.103

S. oryzae
Blé tendre 0.104 0.100 0.072 0.093
2017/2018

Blé dur 0.226 0.206 0.233 0.235

R. dominica
BI¢ tendre 0.201 0.179 0.142 0.179

3.3.2. Effectif des descendants de la premiére génération

La descendance a été significativement affectée par les facteurs espeéce d’insecte (P =2.2e-
16), dose (P =2.2e-16), origine de I’huile (P =1.05e-06), année agricole (P =2.2e-16) et type
de substrat (P =2.2e-16).

I1 ressort des résultats obtenus (tableau 12 et 13), que ’effectif des émergences le plus
¢levé est observé chez S. oryzae et R. dominica dans les lots témoins, il varie en moyenne
de 23.25 a 104.25 (blé dur) et de 25.50 a 84.25 avec le blé tendre. Nous remarquons, en
revanche, que I’effectif des descendants du ravageur est inversement proportionnel a la dose
utilisée dans les lots traités. En effet, chez R. dominica infestant les deux substrats, ce taux
atteignant 104.25 adultes (témoin), diminue au fur et & mesure que la dose augmente pour
s’annuler a la plus forte dose, pour I’ensemble des traitements. Pour S.oryzae, nous avons
constaté une absence d’émergence dans tous les lots traités avec toutes les huiles testées aux

différentes doses (tableau 12 et 13).
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Tableau 12. Nombre moyen d’individus qui émergent (nombre d'individus / boite £ET) chez S.oyzae et R.dominica des grains de bl¢ dur et du
bl¢ tendre traités avec les quatre huiles extraites des olives récoltées en 2017, selon la dose. (dans chaque rangée, les moyennes suivies de la
méme lettre ne sont pas significativement différentes, test de Dunn a P = 0,05).

Campagne Espéce Substrat Dose
oléicole d’insecte (ml/25g)

0

0,1

Bl¢é dur 0,2

0,4

2016/2017 S.oryzae 0

0,1

Blé tendre 0,2

0,4

HO1
23.25+4.79
()

0.000.00
(b)

0.000.00
(b)

0.000.00
(b)

25.50+5.26
(a)

0.000.00
(b)

0.000.00
(b)

0.000.00
(b)

HO2
23.25+4.79
()

0.00+0.00
(b)

0.000.00
(b)

0.00=0.00
(b)

25.50+5.26
(@)

0.000.00
(b)

0.000.00
(b)

0.000.00
(b)
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Huiles
HO3
23.25+4.79
(a)

0.00+:0.00
(b)

0.00=0.00
(b)

0.00=0.00
(b)

25.50+5.26
(@)

0.000.00
(b)

0.00=0.00
(b)

0.000.00
(b)

HO4
23.25+4.79
()

0.000.00
(b)

0.000.00
(b)

0.00::0.00
(b)

25.50+5.26
()

0.000.00
(b)

0.000.00
(b)

0.000.00
(b)
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Tableau 12. Nombre moyen d’individus qui émergent (nombre d'individus / boite £ET) chez S.oyzae et R.dominica des grains de blé dur et du
blé tendre traités avec les quatre huiles extraites des olives récoltées en 2017, selon la dose. (dans chaque rangée, les moyennes suivies de la
méme lettre ne sont pas significativement différentes, test de Dunn a P = 0,05) (Suite).

Campagne Espéce Substrat Dose
oléicole d’insecte (ml/25g)

0
0,1
Blé dur 0,2
0,4
2016/2017 R.dominica 0
0,1
Bl¢é tendre

0,2

0,4

HO1
104.25+17.57
()

23.75£16.11
(be)

0.50+0.58
(d)

0.000.00
(d)

84.25+22.69
()

6.00+4.55
(b)

0.25+0.50
(b)

0.000.00
(b)

HO2
104.25+17.57
(@)

10.75%6.60
(bed)

0.50+0.58
(d)

0.00+0.00
(d)

84.25+22.69
()

1.50+1.73
(b)

0.25+0.50
(b)

0.0+0.00
(b)

68

Huiles
HO3
104.25+17.57
(a)

25.25+10.18
(b)

0.00+0.00
(@)

0.00+0.00
(@)

84.25+22.69
()

1.25+1.26
(b)

0.25+0.50
(b)

0.00+:0.00
(b)

HO4
104.25+17.57
()

28.50+7.42
(b)

0.000.00
(@)

0.000.00
(cd)

84.25+22.69
()

3.50+3.51
(b)

0.50+0.58
(b)

0.000.00
(b)
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Tableau 13. Nombre moyen d’individus qui émergent (nombre d'individus / boite =ET) chez S.oyzae et R.dominica des grains de bl¢ dur et du
blé tendre traités avec les huiles extraites des olives récoltées en 2018, selon la dose. (dans chaque rangée, les moyennes suivies de la méme
lettre ne sont pas significativement différentes, test de Dunn a P = 0,05).

HO1 HO2 HO3 HO4

. 23-25ﬂ(=:)-79 23254479 23.25+4.79 23.25+4.79
(a) (a) (a)
o1 0.00+0.00 0.00::0.00 0.00:0.00 0.00::0.00
s (b) (b) (b) (b)
BIé dur o2 0.02:?.00 0.00£0.00 0.00+0.00 0.00+0.00
, (b) (b) )
0.00+0.00 0.00+0.00 0.00+0.00 0.00+0.00
0,4 (b) (b) (b) )
2017/2018 Sorvede
Loryz 0 25.5+5.26 25.5+5.26 25.5+5.26 25.5+5.26
@) @) @) @)
o 0.02;;)000 0.000.00 0.000.00 0.00+0.00
) (b) (b) (b)
Blé tendre
o2 0.02;;)000 0.000.00 0.000.00 0.00+0.00
) (b) (b) (b)
0 0.00+0.00 0.000.00 0.000.00 0.000.00
§ (b) (b) (b) (b)
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Tableau 13. Nombre moyen d’individus qui émergent (nombre d'individus / boite =ET) chez S.oyzae et R.dominica des grains de bl¢ dur et du
blé tendre traités avec les huiles extraites des olives récoltées en 2018, selon la dose. (dans chaque rangée, les moyennes suivies de la méme
lettre ne sont pas significativement différentes, test de Dunn a P = 0,05) (suite) .

HO1 HO2 HO3 HO4

0 116.5+53.54 116.5+53.54 116.5+53.54 116.5+53.54
(a) (a) (a) (a)
0,1 32.75+11.67 45.75+16.92 26.50+10.78 15.25+10.34
(b) (b) (b) (b)
Blé dur 0,2 1.0+0.82 0.25+0.50 0.50+0.58 0.50+0.58
(b) (b) (b) (b)
0,4 0.00=0.00 0.00+0.00 0.00+0.00 0.00+0.00
(b) (b) (b) (b)
201772018 R.dominica 0 92.5+10.78 92.5+10.78 92.5+10.78 92.5+10.78
(a) (a) (a) (a)
0,1 11.75+2.06 4.75+0.50 3.0+4.08 7.0+5.48
(b) (b) (b) (b)
Blé tendre 0,2 0.75+0.96 0.00+0.00 0.00+0.00
(b) 0.25+0.50 (b) (b)
(b)
0,4 0.00+0.00 0.00+0.00 0.00+0.00
(b) 0.00+0.00 (b) (b)
(b)
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3.4. Effet des huiles végétales sur les caractéristiques des grains

3.4.1. Effet des six traitements sur la perte en poids des graines traitées

La perte de poids des graines de blé dépend d’une facon significative de I’espece d’insecte
ravageur qui I’infeste (P =2.2e-16), de la dose du traitement (P= 2.2e-16), de I’année agricole
(P 2.2e-16), de la nature de la substance testée (P < 0.001) et du type de substrat (P =2.2¢e-16).

D’aprés les résultats obtenus (tableau 14, 15), nous observons sur les deux substrats
testés (bé dur et blé tendre), que R.dominica provoque des pertes pondérales plus
importantes dans les lots témoins (>7.0%). Par contre, dans les lots traités aux huiles de
différentes régions et des deux campagnes oléicoles, on observe une réduction considérable
des pertes en poids, au fur a mesure de l'augmentation de la dose de traitement. Pour
I’ensemble des huiles testées, le traitement avec la dose 0,4ml préserve complétement les
graines de blé dur des attaques de R.dominica, en effet, aucune perte en poids n’a été
enregistrée.

Pour S. oryzae, en 1’absence d’émergence dans les lots traités avec I’ensemble des huiles,
aux différentes doses testées, aucune perte en poids n’a été également enregistrée

(tableau 14, 15).
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Tableau 14. Taux moyen des pertes en poids (%=+SE) des grains de blé dur et de blé tendre infestés par S.oyzae et R.dominica et traités avec
quatre huiles extraites des olives récoltées en 2017, selon la dose. (dans chaque rangée, les moyennes suivies de la méme lettre ne
sont pas significativement différentes, test de Dunn a P = 0,05).

HO1 HO2 HO3 HO4

. 2-61(:;’-73 2.6120.73 2.6120.73 2.6120.73

(a) (@ (a)
o 0-00*(06;‘0 0.000.00 0.000.00 0.00::0.00

, (b) (b) (b)

Blé dur

o2 0-0'2:;’-00 0.00::0.00 0.00::0.00 0.00::0.00

) (b) (b) (b)
o 0-“‘2:;’-00 0.000.00 0.000.00 0.00+0.00

) s (b) (b) (b)

2016/2017 .oryzae

) 2-36(:;’-66 2.36+0.66 2.36+0.66 2.3620.66

(a) (a) @)
o 0-“‘::;’-“" 0.00::0.00 0.00::0.00 0.00::0.00

, (b) (b) (b)

Bl¢é tendre

o 0-02:;’-00 0.0020.00 0.000.00 0.00+0.00

R (b) (b) (b)
o 0-0'2:;’-00 0.00::0.00 0.00::0.00 0.00::0.00

; (b) (b) (b)
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Tableau 14. Taux moyen des pertes en poids (%=+SE) des grains de blé dur et de blé tendre infestés par S.oyzae et R.dominica et traités avec
quatre huiles extraites des olives récoltées en 2017, selon la dose. (dans chaque rangée, les moyennes suivies de la méme lettre ne
sont pas significativement différentes, test de Dunn a P = 0,05) (Suite).

HO1 HO2 HO3 HO4
0 7.42+0.85 7.42+0.85 7.42+0.85 7.42+0.85
(@) (@) (a) (@)
0,1 2.69+0.69 1.95+0.25 2.91+0.61 2.91+0.61
(be) (cd) (b) (b)
Bl¢ dur 0,2 1.27+0.07 1.11+0.18 1.11+0.18 1.25+0.06
()] @ @ (G
0,4 0.00+0.00 0.00+0.00 0.00+0.00 0.00+0.00
(e (e (e) (O]
2016/2017 .
R.dominica 0 8.17+2.09 8.17+2.09 8.17+2.09 8.17+2.09
(a) (a) (a) (a)
0,1 2.018+0.25 1.56+0.17 1.31+0.20 1.62+0.30
Blé tendre (b) (b) (b) (b)
0,2 1.26+0.04 1.02+0.07 1.00+0.13 0.88+0.09
(b) (b) (b) (b)
0,4 0.00+0.00 0.00+0.00 0.00+0.00 0.00+0.00
(b) (b) (b) (b)
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Tableau 15. Taux moyen des pertes en poids (%+ET) des grains de blé dur et de blé tendre infestés par S.oyzae et R.dominica et traités avec
quatre huiles extraites des olives récoltées en 2018, selon la dose. (dans chaque rangée, les moyennes suivies de la méme lettre ne
sont pas significativement différentes, test de Dunn a P = 0,05).

. 2-61(:;’-73 2.6120.73 2.6120.73 2.6120.73
(a) (@) (a)
o 0-0‘2:;’-00 0.00::0.00 0.00::0.00 0.00::0.00
e ) (b) (b) (b)
é dur
o2 0-“‘::;’-00 0.000.00 0.000.00 0.00+0.00
) (b) (b) (b)
o 0-0‘2:;’-00 0.00::0.00 0.00::0.00 0.00::0.00
: (b) (b) (b)
2017/2018 S.oryzae ) 2'36(:;"66 2.36+0.66 2.36+0.66 2.36+0.66
(a) (@) (a)
o 0-0‘:3’-00 0.000.00 0.000.00 0.00+0.00
Bl¢é tendre , ® > =
o2 0-0‘2:;’-00 0.00::0.00 0.00::0.00 0.00::0.00
, (b) ®) (b)
o 0-“‘2:;’-00 0.000.00 0.000.00 0.00+0.00
s (b) (b) (b)
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Tableau 15. Taux moyen des pertes en poids (%+ET) des grains de blé dur et de bl¢ tendre infestés par S.oyzae et R.dominica et traités avec
quatre huiles extraites des olives récoltées en 2018, selon la dose. (dans chaque rangée, les moyennes suivies de la méme lettre ne
sont pas significativement différentes, test de Dunn a P = 0,05) (Suite).

R.dominica
2017/2018

0 7.75£3.39 7.75+3.39 7.75+3.39 7.75+3.39
(ab) (ab) (ab) (b))
0,1 3.90+0.31 5.11+1.11 4.07+0.66 3.53+0.51
(cde) (ac) (cd) (cdef)
BIlé dur
0,2 2.51+0.74 2.85+0.17 2.53+0.24 2.84+0.25
(cde) (cdef) (cdef) (cdef)
0,4 0.00+0.00 0.00+0.00 0.00+0.00 0.00+0.00
® (ef) (def) (def)
0 9.62+1.07 9.62+1.07 9.62+1.07
(a) (a) (a) 9.62+1.07
(a)
0,1 4.43+0.39 3.69+0.47 3.23+0.47 3.73+0.29
, (b) (be) (c) (bc)
Blé tendre
0,2 2.96+0.24 2.87+0.12 2.78+0.12 2.64+0.17
© © © ©
0,4 0.00+0.00 0.00+0.00 0.00+0.00 0.00+0.00
(d) (d) (d) (d)
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3.4.2. Effet des six traitements sur le taux de germination des graines de blé

L’ensemble des paramétres étudiés agissent significativement sur le taux de
germination des graines de bl¢, la dose de traitement (P= 1.158e-05), 1’origine de 1’huile (P
=1.158e-05), le substrat (P =3.413e-14), D’année de récolte des olives (P =2.2e-16) et
I’espece d’insecte (P =2.2e-16).

Les résultats obtenus (tableau 16, 17) montrent que les deux coléopteres étudiés affectent
la faculté germinative des graines dans les lots témoins (non traités et infestés), qui varie de
43 a 82.5 (blé dur) et de 49.50 a 69.5 (blé tendre). Nous remarquons aussi que le taux de
germination des semences de blé dur et de blé tendre, traitées avec les diverses huiles,
diminue au fur et a mesure que la dose augmente, et que la germination des graines traitées
avec les huiles d’olive de la campagne de 2018 semble moins affectée par les traitements que
celle des graines traitées avec les huiles issues des olives récoltées en 2017. En effet, ce taux

oscille entre 27 a 77, 5 % (S. oryzae) et de 24.5 4 79.5 % (R. dominica) (tableau 16 et 17).
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Tableau 16. Taux de germination (%=+ET) des graines de blé dur et de blé tendre, traitées avec les quatre huiles extraites des olives récoltées
en 2017, selon la dose de traitement (dans chaque rangée, les moyennes suivies de la méme lettre ne sont pas significativement différentes, test
de Dunn a P = 0,05).

HO1 HO2 HO3 HO4

82.5+4.43

0 by 82.5+4.43 82.5+4.43 82.5:4.43
(b) (ab) (b)
0.1 6};‘3:336 67.5+9.9 64.5+11.0 62.5+9.43
Blé dur ' (ac) (cd) (cde)
0.2 43'5;1)1'70 54.0+7.48 46.5+9.15 47.5+7.72
> g (cdefg) (efg) (defg)
04 27.0+14.65 49.0+7.39 41.0+2.58 46.0+7.48
’ (h) (defg) (€] (efg)
2016/2017 S.oryzae 0 67'0(*;1)4'09 67.0+14.09 67.0+£14.09 67.0£14.09
(a) (a) (a)
o1 58'5(23)3'79 59.50+10.63 66.50+7.55 60.5:6.81
BIlé tendre ’ @ @ @
02 37'?;6)'22 51.046.63 55.50:£6.40 56.0£10.19
’ (abc) (abc) (abc)
0.4 35.5+11.12 49.0+8.25 46.5+5.51 48.0:6.93
’ (c) (abc) (abc) (abc)
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Tableau 16. Taux de germination (%=+ET) des graines de blé dur et de blé tendre, traitées avec les quatre huiles extraites des olives récoltées

en 2017, selon la dose de traitement (dans chaque rangée, les moyennes suivies de la méme lettre ne sont pas significativement différentes, test
de Dunn a P = 0,05) (suite).

HO1 HO2 HO3 HO4

0 49.50+3.42 49.50+3.42 49.50+3.42 49.50+3.42
(ef) (cdef) (cef) (cdef)
0,1 70.0+5.16 77.5£3.00 70.0+2.83 61.5+7.55
(ab) (a) (ab) (bed)
, 0,2 47.5+9.85 61.5+5.00 46.0+4.32 40.5+6.61
Blé dur (D (bd) (cfe) (fg)
0,4 40.5%6.61 50.0+7.12 34.5£12.79 38.0£3.27
(fg) (cde) (€] (fg)
R.dominica 0 69.50+5.26 69.5£5.26 69.5£5.26 69.5+5.26
2016/2017 ) (ab) ®) (ab)
0,1 53.0+4.76 79.544.43 41.0+3.83 50.5+5.74
(de) (a) (fg) (def)
Bl¢é tendre 0,2 44.50+4.43 64.5+5.51 29.5:4.43 36.0+6.93
(efg) (ab) (hi) (gh)
0,4 43.0£10.39 57.5+5.74 24.50+3.00 34.042.83
(efg) (cd) @ (gh)
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Tableau 17. Taux de germination (%+ET) des graines de blé dur et de blé tendre traitées avec les quatre huiles extraites des olives récoltées en

2018, selon la dose de traitement (dans chaque rangée, les moyennes suivies de la méme lettre ne
sont pas significativement différentes, sont pas significativement différentes, test de Dunn a P = 0,05).
HO1 HO2 HO3 HO4
0 82'(5:13'43 82.5+4.43 82.5+4.43 82.5+4.43
(@ (ab) @
o1 72'5(:;"72 77.046.63 51.542.52 61.0£6.00
’ (ab) (cde) (c)
Blé dur
02 58"53834 59.541.91 42.543.41 51.548.69
’ © (e) (cde)
49.0+4.76
48.5:6.61 31.0£6.22 27.0+6.00
0.4 (@) (de) (eh ®
2017/2018 S.oryzae o 6701409 67.0414.09 67.0414.09 67.0414.09
(ab) (ab) (ab) (ab)
70+7.12
77.5+4.73 68+9.52 63.5£5.26
0,1 (ab) (a) (ab) (ab)
BIé tendre
02 59'2‘*1)1)8'0 59.0410.52 55.07.75 55.5+13.50
» (ab) (ab) (ab)
53.549.71
49.0+7.75 44.5+4.12 43.0+12.81
0.4 (ab) () ) ()
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Tableau 17. Taux de germination (%+ET) des graines de blé dur et de bl¢ tendre traitées avec les quatre huiles extraites des olives récoltées

en 2018,

2017/2018

selon la dose

R.dominica

de traitement (dans chaque rangée, les moyennes suivies de la méme lettre ne
sont pas significativement différentes, sont pas significativement différentes, test de Dunn a P = 0,05).
HO1 HO2 HO3 HO4
0 43£19.07 43£19.07 43£19.07 43£19.07
(bo) (bo) (bo) (bo)
0,1 53.5+4.12 69.0£12.4 51.5£10.50 36.0+6.73
p (ab) (@ (ab) (be)
Blé dur 0,2 38.545.74 35.0+8.87 30.0+5.66 28.545.97
(be) (bc) (be) (be)
0,4 28.5£2.52 20.07.12 16.0£9.09 18.506.40
(be) © © ©
0 49.5:9.98 49.5:9.98 49.5:9.98 49.5:9.98
((ca) (cd) (cd) (cd)
0,1 79.5+3.0 71.50+7.19 70.0+9.93 70.5+7.19
(@) (ab) (ab) (ab)
BIé tendre 0,2 53.5:4.43 58.5:11.47 64.56.19 52+3.27
(cd) (bed) (abc) (cd)
0,4 45.0£6.22 51.0+7.57 51.049.02 51.5:4.43
(@) (cd) (cd) (cd)
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4-Discussion

Cette étude nous a permis de mettre en évidence la bioactivité des huiles d’olives
provenant des différents vergers sur deux des principaux insectes ravageurs des céréales
stockées, R. dominica et S.oryzae . En effet, ces huiles ont manifesté une toxicité par contact
vis-a-vis des adultes de ces nuisibles, une réduction significative de leur descendance et par
conséquent celle des pertes en poids occasionnées aux grains. Par ailleurs, ’efficacité des
traitements varie selon la campagne ol€icole, I’origine et la dose de ces substances naturelles.
Ces résultats confirment ceux des études antérieures qui ont mis en €vidence 1'efficacité de
différentes huiles végétales pour protéger les grains de céréales contre les dommages causés
par différentes espéces d'insectes des produits stockés (Saxena et Singh 1994 ; Abdallah et al.,
2001 ; Chander, 2003 ; Rahman et al., 2003 : Adebowale et Adedire, 2006; Yadav et al.,
2008 ; Fogang et al., 2012 ; Hossain et al, 2014 ; Rayhan et al., 2014 ; Gumaa et Elamin,
2015 ; Wahedi et al., 2015 ; Chakravarty et al., 2020).

Les résultats obtenus révéelent, par ailleurs, qu’apres traitement des semences de blé dur et
de bl¢ tendre, a la dose de 0,4ml/25g, les adultes de R. dominica et S.oryzae vivent moins de
24 heures, empéchant ainsi les femelles de pondre, et par conséquent, I’émergence de
nouveaux descendants. Des observations similaires ont été rapportées par d’autres auteurs
(Uvah et Ishaya ,1992 ; Ibrahim, 2012 ; uddin et sanusi , 2013 ; Parmar et Patel, 2015; Ekoja
et Ogah, 2020 ) sur la toxicité¢ de 1'huile d’olive et d'autres huiles végétales vis-a-vis de C.
maculatus infestant les graines de niébé.

D’autres auteurs comme Wale et Assegie (2015) ont constaté que I’huile de ricin,
appliquée a une dose de 4ml, contre S. zeamais provoque une mortalité de 85 % apres 1 heure
d’exposition. En outre, les huiles végétales d’arachide, de colza et de tournesol, a raison de
10 ml/kg de grain, ont entrainé une mortalité considérable chez les adultes de S. granarius (60
a 80%) en 14 jours (Tembo et Murfitt, 1995). Par ailleurs, le traitement des grains de mais
avec les huiles des graines de Jatropha curcas (1,50 ul / cm2, pendant 3 h) a provoqué des
mortalités moyennes d’environ 47 % chez S. zeamais (Babarinde et al., 2019).

Il en est de méme pour Gemechu et al. (2013) qui ont démontré I’efficacité des huiles de
moutarde et de coton (0.2 a 0.5 ml/250g de bl¢) qui provoquent des taux de mortalité variant
de 25 a 100% et réduisent les pontes chez S. zeamais, sans affecter le pouvoir germinatif des
graines. Les travaux de Kellouche et al. (2004) révelent aussi que "huile d’olive provoque
une mortalité totale des adultes de C. maculatus, aprés 2 heures de traitement a la dose 0,8

ml/50g de graines de niébé.
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Selon ce dernier auteur, ces traitements avec ’huile d’olive induisent la formation d’un
film qui cause I’asphyxie de I’insecte ravageur, comme 1’ont démontré également Ait Aider
et al. (2016) chez C. maculatus. En outre, la mortalité¢ des adultes peut avoir été causée par
I’action des acides gras saturés et insaturés qui composent le profil chimique des huiles
d’olives (Hill et Schoonhoven, 1981). Certains auteurs (Don-Pedro, 1990; Ait Aider et al.,
2016 ) ont mis en évidence ’effet insecticide de l'acide oléique et de l'acide linol¢ique a
I’encontre de C. maculatus.

Par ailleurs, Regnault-Roger et al. (2002) ont mis également en évidence I’activité
insecticide de certains acides gras tels que 1’acide oléique et 1’acide undécylénique. Ces
composés causent la rupture des membranes cellulaires, de la phosphorylation oxydative et de
la cuticule des insectes (Weinzierl, 2000).

Plus récemment, les propriétés insecticides de certains acides gras volatils (acide formique,
acétique, propiopique, butyrique et valerique) (Krzyzowski et al., 2020) et un mélange de
trois acides gras libres, octanoique, acides nonanoique et décanoique (Ramadan et al., 2020)
ont ¢té mises en €vidence a I’égard de C. maculatus, Lasioderma serricorne (Coleoptera:
Ptinidae) et R. dominica, respectivement.

La variation de la teneur en acide oléique et linolé¢ique observée dans les échantillons
d'huile d'olive obtenus a partir de la variét¢ Chemlal est probablement liée a la fois a des
facteurs génétiques et aux conditions environnementales pendant le développement et la
maturité des fruits (Essiari et al., 2014 ; Rondanini et al., 2014 ; Ben Brahim et al., 2015 ;
Piscopo et al., 2016 ; Borges et al., 2017 ; Garcia-Inza et al., 2018 ; Mansouri et al., 2018).

Concernant I’effet des traitements sur les émergences chez R. dominica et S.oryzae, nous
avons observé une réduction importante de [’effectif des descendants de la premicre
génération lorsque la dose augmente et ce quelque soit I’origine géographique de 1’huile
testée. Ceci peut étre une conséquence de la réduction de la ponte et des effets ovicide et
larvicide des produits testés (Shaaya et al., 1997 ; Rolania et Bhargava, 2015). Cette toxicité a
été également observée par de nombreux auteurs comme Singh et Mall (1991) chez S.
oryzae exposée aux graines de blé tendre traitées avec les huiles de ricin, de neem, de
moutarde et de lin (dose= 0,1%), Kellouche et al. (2004) chez C. maculatus (réduction des
émergences supérieure a 90%) dans des traitements réalisés avec 1’huile d’olive de lére et de
2¢éme pression, et Singh et al. (2016) qui ont mis en évidence 1’activité biocide des huiles de
neem et de ricin et ont enregistré une réduction significative de la descendance chez R.

dominica.
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Dans les lots traités avec les huiles d’olive, nous avons observé également une réduction
trés significative des pertes en poids des graines de bl¢ infestées par R. dominica et S. oryzae,
ce qui est trés probablement la conséquence de la réduction des émergences des deux insectes
ravageur comme I’ont observé Singh et Mall (1991) chez S. oryzae, infestant les grains de blé
traités avec les huiles de ricin, de neem et de moutarde (0.1% v/w), ou Dey et Sarup (1993)
avec ce méme charangon sur les graines de mais traitées avec les huiles de moutarde, de soja,
des noix de coco, de neem, d’arachide, de sésame et de ricin. Les mémes observations ont été
faites, par ailleurs, par Kumawat et Naga (2013) ainsi que Khinchi et al. (2017), Akter et al.
(2019) et Chakravarty et al. (2020) sur d’autres ravageurs comme R. dominica, avec les grains
de blé ou de mais, et C. chinensis, infestant le pois chiche ou le haricot mungo, dans les
traitements avec plusieurs huiles végétales comme le neem, le ricin, la Karanj, I’arachide, le
coton, la noix de coco, le sésame, le soja, le mais, le palme et la moutarde, par exemple.

Concernant les tests de germination, les résultats obtenus révélent que les traitements avec
les différentes huiles ont affecté le pouvoir germinatif des grains de bl¢, comme 1’ont rapporté
Singh et al. (2016) en testant les huiles de neem et de ricin (0.1 a 0.20% v/w) sur R. dominica
infestant les grains de blé, Hassan (2001) avec les huiles de sésame, de tournesol et de ricin
(0.1 a 1.25 % v/w) sur Trogoderm granarium (Coleoptera: Dermestidae) et S. granarius
infestant le blé et le sorgho. Cependant, Tembo et Murfitt (1995) ont indiqué que
'application de fortes doses des huiles d'arachide, de colza et de tournesol (10 ml/kg) contre
S. granarius peut réduire considérablement la germination des graines de bl¢ traitées comme
I’ont également rapporté Yun-tai et Burkholder (1981) avec les huiles de graines de coton, de
soja, de mais et d’arachide (5 ou 10m/kg de bé), et Ivbijaro (1984) en obtenant une viabilité
des grains de mais variant de 6 a 13 % apres traitement avec l'huile d’arachide (10 a 20

ml/kg), comparativement aux lots témoins non traités (100 %).

5. Conclusion

Les résultats de nos tests montrent que les huit huiles d’olives testées sont trés toxiques
vis-a-vis de R. dominica et de S. oryzae. Cette toxicité varie selon 1’origine géographique de
I’huile, la dose, I’année de la récolte des olives, le type de substrat alimentaire et 1’espéce
d’insecte ravageur. Les valeurs de mortalités obtenues chez S. oryzae sont plus élevées que
celles obtenus chez R. dominica, ceci montre la pus grande résistance aux traitements de petit

capucin des grains.
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L’intérét des travaux réalisés est la valorisation d’un sous produit, le grignon d’olive qui
génere chaque saison oléicole une grande pollution de I’environnement, comme solution
alternative aux pesticides conventionnels, dans le cadre d’une lutte biologique contre les
insectes ravageurs des grains de céréales stockés, comme S. oryzae et de R. dominica.

Les grignons d’olives et les olives utilisées pour I’extraction des huiles végétales ont été
collectés dans quatre huileries et stations, respectivement, situées dans quatre localités
représentatives de la région de la Kabylie. Il s’agit des régions de Maatkas et Tadmait
(wilaya de Tizi-Ouzou) et des régions de Bechloul et M’Chedellah (willaya de Bouira).

Dans un premier temps, 1’huile résiduelle est extraite des grignons a I’aide d’un solvant
organique, 1’hexane, dans un appareil de type Soxhlet. A la fin de chaque extraction le
rendement en huile est déterminé. Les résultats montrent que le rendement le plus important
a été obtenu avec les grignons de Tadmait (7.42) suivent ceux de M’Chedellah (5.89 %) puis
Bechloul (5.53%) et Maatkas (5.45 %). Les huiles d’olives de chaque localité et campagne
oléicole ont été extraites séparément dans un oléodoseur dans les 48 h suivant la récolte.

Dans un deuxieéme temps, tous les échantillons d’huile de grignons et de I’huile d’olive
ont fait I’objet d’analyses physico-chimiques. La composition en acides gras a été effectuée
par chromatographie en phase gazeuse (CPQG).

Les résultats obtenus montrent que pour les échantillons d’huile d’olive extraits, durant la
campagne de 2017-2018, et I’huile de grignon raffiné, I’acidité libre, I'indice de peroxyde
(IP) et les absorptions spécifiques a 232 et 270 nm se situent généralement dans les limites
légales de la catégorie HOEV et HGR. Pour les huiles de grignon brutes, les valeurs de
I’acidité varient de 11.48 % a 34.13 % et celles de ’indice de peroxyde, de K»3; et de Ky,
23.46 a 50.65 (meq d’02/kg), de 3.05 a 4.05 (nm) et de 0.55 a 1.06 (nm), respectivement.
Cependant, la majorité¢ des échantillons d’huiles, produits durant la campagne oléicole de
2016/2017, ont présenté des valeurs de Kj3, et Ky supérieures aux normes fixées (CEE
2568/91) pour les huiles d’olives vierge-extra et pour I'huile d'olive vierge, ce qui déclasse
ces huiles vers la catégorie huile d’olive vierge courante.

L’analyse des acides gras des huiles de grignons d'olive brutes, de I’huile de grignon
raffiné et des huiles d’olives, ont révélé des valeurs conformes a la plage normale attendue
pour I'HOVE (EEC 2001). Les principaux acides gras sont 1’acide oléique (59.03 a 79.25
%), ’acide palmitique (8.34 a 18.81 %) et I’acide linoléique (8.17 a 16.52 %). Les acides

palmitoléique, stéarique et linolénique ont également été détectés mais en petites quantités.
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La troisieme et la derniere partie de cette étude est consacrée a 1’évaluation des propriétés
insecticides des huiles végétales extraites. Les essais biologiques menés dans les conditions
de laboratoire ont montré des résultats illustrant bien leur efficacité a 1’égard des adultes de
S. oryzae et de R. dominica, infestant les semences de bl¢ dur et de blé tendre. Par ailleurs,
I’efficacité de ces substances testées est fortement dépendante du type d’huile testé, de la
dose du traitement, de I’espeéce d’insecte, de la durée d'exposition et de la campagne
oléicole.

Apres 24 heures d’exposition, les huiles de grignon et les huiles d’olives testées a la plus
forte dose (0.4 ml /25g), se sont révélées tres toxiques a 1’égard des adultes de S. oryzae et R.
dominica infestant les graines de blé dur et de blé tendre, le taux de mortalité est supérieur a
63 % chez les adultes des deux coléopteres étudiés. La comparaison des valeurs de
mortalités et des DLsy (ml/25 g) indique que, S. oryzae peut étre considérée comme plus
sensible que R. dominica aux différents traitements testés.

Pa ailleurs, les traitements ont également réduit de maniére significative 1’effectif des
descendants de la lere génération ; la ponte est complétement inhibée chez S. oryzae et R.
dominica, a la plus forte dose (0.4 ml/25g), ce qui suggere une activité de ces substances
naturelles sur les stades pré-imaginaux des 2 insectes ravageurs.

Ainsi, toutes les huiles testées ont considérablement réduit I’activité alimentaire de R.
dominica et de S oryzae, réduisant ainsi la perte de poids des grains de blé infestés, par
rapport aux grains des lots témoins infestés mais non traités. En effet, aucune perte de poids
n'a été constatée dans les grains traités avec 0,4 ml/25g pour I’ensemble des traitements.

En revanche, la germination des graines de blé dur et de blé tendre a été affectée de fagon
significative par les traitements, le pouvoir germinatif est, en effet, inferieur a 50 % a la plus
forte dose (0.4 ml/25g). Nous avons également observé que cette phytotoxicité augmentait
avec la concentration d’huile végétale. Les tests nous ont ainsi permis de mettre en évidence
I’activité adulticide, ovicide et déterrente des huiles testées a 1’égard de R. dominica et de S.
oryzae.

Les résultats obtenus sont encourageants dans les systémes de protection intégrée des
récoltes qui conduisent a réduire I’'utilisation des pesticides dont les effets sur la santé
humaine et I’environnement sont bien connus. L’étude a permis également d’ouvrir une
piste sur autre possibilité de valorisation des sous-produits oléicoles responsables d’une

pollution sévere de I’environnement dans notre région.
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Perspectives

Nous recommandons de mener d’autres études pour déterminer 1'efficacité, la faisabilité
technique et économique de 1’utilisation des huiles végétales contre le charangon du riz et le
petit capucin des grains, a une échelle pilote et d’évaluer leurs effets sur la qualité
nutritionnelle des grains. Il est également intéressant de préciser les différents modes d’action
de ces substances naturelles (contact, ingestion....).Enfin, nous recommandons de comparer
’activité biologique des huiles de différentes variétés d’olives locales et introduites (sigoise,,

Bouchouk....).
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Annexe 1. Principales caractéristiques physiques des grains de blé (Jeantet et al., 2007).

Caractéristiques

Poids spécifiques (Kg.hL™)

Masse de mille grains

Aspect

Longueur
Largeur

épaisseur

Caractéristiques physiques de

I’amande

Triticum durum

75-85
253260 g

Allongée, sillon ouvert,
enveloppe blanches,

ambrées, épi barbu
6 2 9 mm
2.5a4 mm

2.2a3.2mm

Vitreuse, résistante a

I’écrasement
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Triticum aestivum

70-80
35a50¢g
Forme ronde, peu
allongée, sillon fermé,
enveloppes rousses, €pis

peu barbus

5a8mm
3344 mm

2.5a3.5 mm

Farineuse, vitreuse, peu

résistante a I’écrasement
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Annexe 2. Criteres de classification des huiles d’olive et de grignon d’olive (COI, 2018)

Acidité libre
(% acide

oléique)

Indice de
peroxyde

(mEq O2/
kg d’huile

Absorbance
dans
I’ultraviolet
(Kiom

- K ;3 nm

- K 370 nm

Huile

Huile
d’olive
. d’olive
vierge .
vierge
extra
(HO
(HOV
V)
E)
<2,
<0,80
0
<20
<20,0
,0
<2.
<2.50 60
<0.22 <0.
25

Huile Huile
d’olive d’olive Huile
vierge vierge d’olive
courante | lampante | raffinée
(HOV (HOV (HR)
0 L)
<0,3
<33 >33
0
52070 = S 570
<1.2
<0.30 -
5
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Huile
d’olive

(HOR

HOV)

Huile
Huile de
de
. grignons
grignons
d’olive
d’olive
raffinée
brute
(HGR)
(HGB)
S 1 70 - S 093 O
<15,
- <5,0
0
<1.1
= <2.0
5

Huile
de
grignons
d’olive
(HGR +
HOYV)

<1,0

<15,0

<1.70
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Annexe 3. Composition en acide gras révélée par chromatographie en phase gazeuse (%

m/m d’esters méthyliques) des huiles d’olives et de grignons d’olive (COI, 2018).

Acides gras
Acide myristique
Acide palmitique

Acide palmitoléique
Acide heptadécanoique
Acide heptadécénoique

Acide stéarique

Acide oléique

Acide linoléique

Acide linolénique

Acide arachidique

Acide gadoléique (eicosénoique)

Acide béhénique

Acide lignocérique

* Limite portée a < 0,30 pour les huiles de grignons d’olive
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Teneur en (%)
<0,03
7,50 - 20,00
0,30 - 3,50
<0,40
<0,60
0,50 - 5,00
55,00 - 83,00

2,50 - 21,00

< 1,00
<0,60

<0,50

<0,20 *
<0,20
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Annexe 4. Photo d’un systéme d’extraction a 1’aide de 1’oléodoseur (photo originale,

2021).

Annexe. 5. Détermination de I’acidité libre (EEC, 2001)

Réactifs :

-Ethanol a 967

- Solution de KOH a 0,IN

- Phénophtaléine, solution a 10g/L dans 1’éthanol a 967

Mode opératoire :

Ce dosage volumétrique se fait par le titrage de 10 g d’échantillon additionné de 50 ml de
mélange éthanol-etherdiethylique (v : v) avec de la potasse éthanoique 0.1 N, en présence de
phénol phtaléine (1% dans I’éthanol pur) qui vire au rose persistant :

L’acidité en % d’acide oléique est donnée par I’équation suivante :

NxVxxM

10m

Ou:

N : Normalité de KOH (0,1 N) ;

V (ml) : Volume de la chute dans la burette ;

M : Poids moléculaire de 1’acide oléique (282,5g/mole) ;
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m (g) : Masse de la prise d’essai

Annexe 6. Détermination de I’indice de peroxyde (EEC, 2001).

Réactifs :

- Chloroforme ;

- Acide acétique pur ;

- Solution d’iodure de potassium saturée récemment préparée;

- Solution de thiosulfate de sodium a 0,01N ;

- Empois d’amidon a 1 g pour 100 ml d’éthanol.

Mode opératoire :

On pése, a 0.001g prés, dans un ballon 1 g de la matiére grasse a laquelle on ajoute 10 ml
de chloroforme et 15 ml d’acide acétique, avec une légere agitation pour faire dissoudre
1’échantillon, puis on ajoute 1 ml de la solution d’iodure de potassium fraichement préparée.

On bouche aussitot le flacon, qu’on agite pendant 2 min, puis on laisse le ballon a ’abri de
la lumiere pendant 5 minutes a une température comprise entre 15 et 25 °C. Ajouter 75 ml
d’eau distillée et quelques gouttes d’empois d’amidon a 1%, la coloration bleu noiratre
apparait. Titrer 1’iode libéré jusqu’a la décoloration compléte avec la solution de thiosulfate
de sodium (Na;S,03) a 0.01N, soit V ce volume.

On effectue un essai a blanc (sans corps gras) dans les mémes conditions. Le résultat est
exprimé en milliéquivalent d’oxygene actif par kg d’huile.

Expression des résultats :

IP(meq d’Oz/Kg) =(V-v0) « 103

Ou:

IP (meq d’O, /Kg): indice de peroxyde;

V (ml) : volume de thiosulfate de sodium utilis¢ pour la prise d’essai ;
VO (ml) : volume de thiosulfate de sodium utilisé pour I’essai a blanc ;
N : normalité de la solution de thiosulfate de sodium (0,01N) ;

P (g) : poids de la prise d’essai utilisé.
Annexe 7. Détermination de ’absorbance spécifique au rayonnement UV (EEC, 2001)

La méthode utilisée pour la détermination de 1’absorbance spécifique au rayonnement

Ultra-Violet est décrite dans le réglement CEE 2568/91 (EEC, 2001). Le principe de la

134



Annexes

méthode consiste en la mesure de I’absorbance a 232 nm et 270 nm d’un échantillon de corps
gras dilué dans I’hexane a I’aide d’un spectrophotométre UV.

Réactifs :

Hexane pur.

Mode opératoire :

Peser, a 0.0001 pres un échantillon de 1g d’huile dans une fiole jaugée. Dissoudre cette
prise d’essais dans 1’hexane pur, afin de lire la densité optique a ces 2 longueurs d’ondes.
Mesurer I’absorbance de la solution de la mati¢re grasse dans une cuve en quartz par rapport
au solvant pur (blanc) a l’aide d’un spectrophotometre a deux longueurs d’ondes A
d’absorption maximale, soit 232nm et 270 nm.

La relation donnant les résultats de I’extinction est : E lem (A) = AAL/Cx D

Elcm(A) : extinction spécifique a la longueur d’onde A;

A )\ : densité optique a la longueur d’onde ;

D (cm) : épaisseur de la cuve ;

C (g /100 ml) : concentration de la solution.
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Abstract The insecticidal effect of four crude olive pomace oils extracted from pomace
collected from four localities of Kabylia, refined olive pomace oil and extra virgin olive oil
were assessed under laboratory conditions for the control of adults of Rhyzopertha
dominica(Fabricius, 1792) (Coleoptera: Bostrychidae)) and Sitophilus oryzae(Linnaeus, 1763)
(Coleoptera: Curculionidae).The doses used range from 0.1 to 0.4ml/25g of durum and soft
wheat seeds. In addition, the quality indices and the fatty acid composition of these oils were
evaluated. The results show that the legal quality indices were well within the legal limits for

COP, ROP and EVO categories. The effectiveness of these vegetable oils is highly dependent
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on the insect species, the dose rate, the exposure time and the type of oil tested The main fatty
acids from all samples tested, were oleic (61.89-79.25%), palmitic (8.34 - 15.71%) and
linoleic (8.17 - 16.52 %) acids. For both species and substrates tested, mortality is dose and
time of exposure dependent. The highest dose (0.4 ml/25g) causes > 63.75% mortality, after
24h of exposure. Comparison of LDsy (ml/25 g) indicates that olive oil was generally more
toxic than crude and refined pomace oils, for both insects and substrates, values varies from
0.005 to 0.189. The most sensitive insect was S. oryzae for most vegetable oils tested.
Likewise, oils significantly reduce the F1 offspring of both insects and seed weight losses. No
progeny were observed in the two pests at the highest dose, and therefore no weight loss was
recorded. The results also revealed that the six oils affect the germination capacity of durum
and soft wheat seeds when the dosage is increased. The results collected remain encouraging
for the recommendation of natural substances as part of integrated pest management
programmes against insect pests of stored grains.

Key words: Valorisation,oil of olive cake, gas chromatography, contact toxicity,7riticum

aestivum, Triticum turgidum,stored product pests.

INTRODUCTION

In Algeria, cereals, mainly wheat (7riticum aestivum L.), occupy a strategic place in the
food supply system and in the national economy (Benbelkacem &Kellou 2000; Lakhdari &
Ayad2009). Touchan et al. (2016) reported that durum wheat (Triticum turgidum
L.)represents 46% of grain crops in Algeria. Bread wheat (Triticum aestivum L.) has a total
production of more than 600 million t per year (Bellatreche ef al. 2019).

Among the major constraints on effective production and utilisation of cereal crops in
Africa are losses resulting from attacks on stored products by insect pests (Phillips & Throne

2010; Midega etal. 2016). For example, insects, mainly coleopterans, are responsible for huge
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grain losses of up to 57% in Africa (Kumar & Kalita 2017). Rhyzopertha dominica(F.)
(Coleoptera: Bostrychidae) and Sitophilus oryzae (L.) (Coleoptera: Curculionidae) are among
the most common and destructive pests of stored grains worldwide (Gourgouta etal. 2019;
Paloukaset al. 2020). They are classified as primary colonisers and are responsible for
significant damage if no protective measures are taken (Chintzoglouer al. 2008; Obeng-Ofori
2011; Mason & McDonough2012).

Currently, the control of these insects is mainly based on the use of synthetic pesticides
(Gossen & Mcdonald 2019; Machekano efal.2019). However, the development of genetic
resistance in many species, the demand for food without residues, the growing concern for
worker safety and the environmental risks associated with methyl bromide (Boyer etal. 2012)
have led researchers to assess the potential use of safer alternative control methods for the
protection of stored products (Donahaye 2000;Adak efal. 2019). In this respect, the use of
plant-derived products is seen as a promising alternative to traditional pesticides currently
used against stored product insects (Guettal ez al. 2020 a, b; Kellouche & Soltani 2004; Isman
2006; Saroj etal.2020). Of these, vegetable oils have been extensively researched as natural
insecticides against several insect species of stored products with promising results (Obeng-
Ofori & Amiteye 2005; Nikpay2006; Rahman & Talukder 2006; Demissie etal. 2008; Udo &
Harry 2013; Tufail efal. 2015; Wahedi et al. 2015; Wale & Assegie2015; Jilu et al.2018).

The mode of action of these oils has yet to be confirmed, but most appear to cause the
death of the insect egg, larvae or adult by suffocation (Don-Pedro 1989; Ait Aider etal. 2016).

Among the edible vegetable oils, olive oil is an essential ingredient of the Mediterranean
diet and it is widely known for its health-promoting proprieties (Foscolou etal. 2018). This oil
has also been traditionally used in the region of Kabylia (Algeria) as a post-harvest grain

protectant against insect pests (Kellouche efal.2004).
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Olive pomace (OP) is one of the most important by-products produced by the olive oil
industry it can contain up to 12% of oil and is mainly composed of water, pieces of pit, skin
and pulp (Meziane & Kadi 2008). It is estimated that the production of OP may be as much as
2 881500 t/year worldwide (Yanguietal. 2009; Ravindran & Jaiswal 2016; Nunes efal. 2020).

Appropriate use of this olive pomace production could improve the economic status of
olive cultivation, and mitigate environmental problems (Dermeche efal.2013; Nunes etal.
2019; Ribeiro efal.2020); it is mainly used for extraction of the residual oil (Clemente 1997;
Meziane 2013; Mateos etal. 2020; Ribeiro et al. 2020). The extracted oil is referred to as
'crude olive pomace oil' and must be refined before being consumed (EEC 2001).

Olive oil(Olea europaea Linné) has been the subject of several studies by various
researchers, who have demonstrated its toxicity to various insects of stored grains, which is
attributed to oleic acid(Khalequzzaman etal. 2007; Kellouche etal.2004; Ait Aider etal. 2016).
To our knowledge, there has to date been little research done on the applications of olive by-
products as bio-insecticides.

In this context, the aim of this work consisted in assessing the value of a local olive oil by-
product, olive pomace, by recovering its residual oil and studying the biological activity of
crude oils extracted from olive pomace collected in four localities in Kabylia, refined olive
pomace oil and olive oil (reference oil), against two primary insect pests of stored products, S.

oryzae and R. dominica.

MATERIALS AND METHODS
Vegetable oils
Samples and oil extraction
Six products were used, four crude olive-pomace oils (COP), one refined pomace oil

(ROP) and one extra-virgin olive oil (EVO). The ROP sample was purchased from a
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commercial refining plant (Mystic Moments, Fordingbridge, U.K.). All samples were stored
in dark bottles at 4°C until use.
Olive-pomace oils

The olive-pomace samples used to extract the oils were obtained from four olive oil
mills (with a three-phase centrifugation system) in four localities of Kabylia (Algeria):
Tadmait (altitude 52m), Maatkas (altitude 620m), M'Chedellah (altitude 440m) and Bechloul
(altitude 414m), in December 2016. The olives processedwere of the 'Chemlal' variety. The
moist olive-pomace samples (initial humidity varied from 40.0 to 51.32%) were dried in an
oven at 60 + 1 °C to reach a residual moisture content of about 8% (6.38 to 7.77%) (Table 1),
and were then stored at —5 °C until use. Oil yield of the samples varied from 5.45 to 7.42 %
(Table 1).

Oil extraction from the olive pomace was effected in a Soxhlet apparatus (250ml), with an
organic solvent, hexane (purity 95%), according to regulation EC No. 2568/91 relative to the
characteristics of olive oils and olive-pomace oil and the relevant methods of analysis. The
weight of cake subjected to the extraction was always 20 g. The miscella was distilled by
means of a rotary evaporator. Extracted oil samples were designated by COP1 (Tadmait),
COP2 (Maatkas), COP3 (M'Chedellah) and COP4 (Bechloul).

Olive oil

Olive oil was obtained from olives of the Chemlal cultivar, picked by hand at an optimum
stage of ripeness from an orchard located in the Tizi-Ouzou area in the north of Algeria,
during the 20162017 harvest season. Sampling consists of harvesting 2 kg of olives, from the
inside and outside of 10 randomly selected trees (IOC 2011). The olive oil was extracted
using a laboratory-scale oil mill in the first 48 h after harvesting. This unit is equipped with a
hammer crusher, malaxator and centrifuge. The oil was separated from the wastewater by

decanting.
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Analytical methods

All the pomace oil samples underwent routine analyses for a first characterisation, i.e.,
determination of free acidity (%), peroxide values (PV), extinction coefficients (K232, K270)
and fatty acid composition, as prescribed by the analytical methods of EC Regulations
EEC/2568/91 and subsequent amendments (EEC 2001). Free acidity given as percentage of
oleic acid was determined by titration of a solution of oil dissolved in 1:1 ethanol:ether with
ethanolic potash. The peroxide value (PV), expressed in milli-equivalents of active oxygen
per kilogram of oil (mequivO,/kg), was determined by reacting oil and 3:2 chloroform:acetic
acid with potassium iodide in darkness; the free iodine was then titrated with a sodium thio-
sulphate solution. The K232 and K270 extinction coefficients were calculated from
absorption at 232 and 270 nm, respectively, collected on a UV mini-1800 instrument
(Shimadzu Co., Kyoto, Japan), using 1 % oil in cyclohexane and path length of 1 cm. The
fatty acid composition was determined after the conversion of triglycerides to methyl esters
by vigorous shaking of a solution of oil in hexane (0.1 g in 2 ml) with 0.2 ml of 2 N
methanolic potassium hydroxide (ISO 5509: 2000, point 5 ITUPAC Method 2.301). A gas
chromatograph (GC) (Chrompack CP 9002, Varian Inc, Holland) equipped with split/splitless
injector, and flame ionisation detector (FID) was employed. Separations were made on DB23
(50% cyanopropyl) capillary column (30 m x 0.32 mm i.d., 0.25 pm film thickness) with
nitrogen as the carrier gas. The injector, detector and oven temperatures were 250, 260 and
220°C, respectively. The injection volume was 0.5ul. Three replicates for each determination
were analysed per sample; except for fatty acid composition (one replicate was prepared and
analysed per sample).
Insects

Adults of S. oryzae and R. dominica used in the bioassays come from cultures reared in the

laboratory, on whole wheat (7. durum and T. aestivum), in an oven at 30 = 1 °C, 70 + 5% RH,
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and continuous darkness. The initial population was collected from storage facilities and kept
in our laboratory for more than 2 years. In the experiments, only unsexed 1- to 7-day-old
adults were used.
Substrates

Untreated, clean and infestation- and pesticide-free local seeds of durum wheat and soft
wheat were used in the bioassays. The moisture content of the two tested grain commodities,
as determined by oven drying, ranged between 11.0 and 11.7%.
Bioassays

The biological tests were carried out in an oven under the conditions described above. The
vegetable oils were applied at three doses: 0.1, 0.2 and 0.4ml/25g of wheat. For each test (oil-
dose-substrate combination), 25 g of grains were treated with the required amount of oil
(Kerbel et al. 2021). Each sample was introduced, separately for each combination, into glass
Petri dishes (13 cm diameter and 3 cm high), which were shaken for approximately 15 min to
achieve equal distribution of the oil throughout the entire grain mass. In addition, a series of
additional lots with untreated wheat was used as a control. The Petri dishes were then placed
in incubators, under the conditions aforementioned. Subsequently, 20 unsexed adults of S.
oryzae were introduced into each dish. The same procedure was followed in the case of R.
dominica. Each test (insect-substrate-oil-dose combination) was repeated four times.
Mortality was assessed after 24 h, 48 h, 72 h, and 96 h of exposure for each species (Kerbel et
al. 2021) and the percentage of cumulative mortality was corrected using the Abbott formula
(Abbott 1925). Insects were presumed dead if they did not move (legs and antennae) when
touched with a pin. The dose required to kill 50% of the insects (LDsg) was estimated after 72

h of exposure using probit analysis (Finney 1971; Abdelli et al.2016).
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After the last mortality count (96 h), all adults (dead and alive) were removed and the Petri
dishes were left under the same conditions for an additional period of 45 days. Then, emerged
individuals of S. oryzae and R. dominica were counted daily in each Petri dish.

After adult emergence, the seeds were weighed to estimate grain weight loss caused by the
two pests. The percentage of weight loss was determined as described by Khare & Johari
(1984): % seed weight loss = x 100.

To determine the effect of vegetable oil treatments on seed germination, we proceeded as
follows: 50 grains for each test were randomly sampled from treated and untreated seed lots.
The selected seeds were placed on moist cotton in glass Petri dishes (13 cm diameter and 3
cm high) and incubated for 7 days at room temperature (28 to 32 °C). The germination
percentage was calculated as:

()x 100 (Nikpay 2006).

Data analysis

All analyses were carried out in four replicates and all results were expressed as mean
value + standard deviations (SD). The data were processed using the free R language. The
Anderson-Darling normality test applied for the four measured variables (adult mortality,
emerged adults, grains weight loss and seeds germination) asserts, by the P-values (Table 2),
that none of these variables followa normal distribution. Therefore, the non-parametric
Kruskal-Wallis test was used for the four variables with insect mortality as the response
variable and type of treatment, insect species, dose rate, exposure time and type of substrate
as the main factors. The same procedure was carried out for the progeny production, the
weight loss and germination rate of the grains with the type of treatment, insect species, dose
rate and type of substrate as the main factors. Dunn’s multiple comparison test with
Bonferroni adjustment was used to assess differences between different groups. Differences

were considered statistically significant at P< 0.05 (Dagnelie 2012).
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RESULTS
Characterisation of the six oils

The results obtained show that for the ROP and EVO samples, the free acidity, peroxide
value (PV) and specific absorptions at 232 and 270 nm, falls generally within the ranges
established by EC regulation 2568/91 (1991) for these categories (Table 3). For COP oils, the
values of free acidity vary from 11.48% (COP4) to 34.13% (COP2). This increase in free
acidity is due to triglyceride hydrolysis influenced by the drying and extraction temperature of
the pomace, the relatively long extraction time and the nature of the solvent (Kmieciaketal.
1991; Yanik 2017). Moreover, PV and K232 were used as indicators of olive oil primary
oxidation, while the K270 values are indicative of secondary oxidation. The mean levels of
PV range from 23.46 to 50.65, K232 from 3.05 to 4.05, and K270 from 0.55 to 1.06. The
chemical characteristics of the crude olive-pomace oils are similar to those reported in
previous papers for these oils (Kmieciak et al. 1991; Gomes & Caponio 1997, 1998; Amarni
& Kadi 2010; Yanik 2017). The fatty acid (FA) composition, from all samples tested,
corresponds to the normal range indicated for EVO (EEC 2001). The main fatty acids were
oleic, palmitic and linoleic acids. Stearic, palmitoleic, linolenic, arachidic, eicosenoic and
behenic acids were also detected in small amounts (Table 3).
Effect of oils on adult mortality

All factors (dose: P< 0.001; exposure time: P< 0.001; insect species: P< 0.001and type of
treatment: P< 0.001) significantly influence the mortality rate, except the substrate (P=0.36)
(Table 2).
Mortality of R. dominica

According to the results obtained (Fig. 2), after 24 h of exposure, all the oils tested (COP,

RPO and EVO) at the highest dose (0.4 ml/25g) caused total mortality (100%) in adults of R



223

224

225

226

227

228

229

230

231

232

233

234

235

236

237

238

239

240

241

242

243

244

245

246

247

dominica, in the presence of durum wheat seeds, with the exception of treatment with olive
oil. For this substance, the same effect was only reached after 72 h of exposure. In the case of
soft wheat, the six treatments showed similar trends of mortality to that observed in the
presence of durum wheat seeds; however, no product caused total adult mortality of R.
dominica even after 96 h of exposure, with the exception of RPO, tested at the highest dose
(0.4 ml/25g) (Fig. 3). For the two substrates tested, the viability of adults of R. dominica,
treated with COP, ROP and EVO at the lowest dose (0.1 ml/25g), remains high even after 96
h of exposure (Figs 2 and 3).

Mortality of S. oryzae

The results obtained (Fig. 2) show that after 24 h of exposure, all adults of S. oryzae died
in the presence of durum wheat treated with RPO and EVO at the highest dose (0.4 ml/25g).
For COP, mortality increased with exposure time and generally reaches 100% after 72 h.
Similar mortality rates were also recorded for soft wheat, but after 96 h of exposure (Fig. 3).
In contrast to lesser grain borer, the tested oils (P< 0.001), at the lowest dose (0.1 ml/25g) on
both substrates, caused mortality higher than 47% after 96h, except COP4 , causing low
weevil mortality (<19%) (Figs 2 and 3).

These data show that S. oryzae was more sensitive than R. dominica to the different
treatments (Figs 2 and 3, Table 4). The toxicity of the six oils, based on the LDsy (ml/25g)
values for 72 h mortality data, is shown in the table 4. For example, in the case of S. oryzae
infesting durum wheat, the order of toxicity is as follows: EVO (0.025), COP3 (0.038), ROP
(0.059), COP1 (0.076), COP2 (0.120), COP4 (0.180). However, for R. dominica, the order of
toxicity is: EVO (0.183), COP4 (0.198), ROP (0.210), COP3 (0.211), COP1 (0.223), COP2

(0.227)(Table 4).
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Effect of oils on progeny production

Progeny production was significantly affected by the insect species (P< 0.001), the dose
rate (P< 0.001) and type of treatment (P=0.036). However, substrate type had no impact (P=
0.78) (Table 2).

For the two tested substrates, the number of progeny in untreated lots (control) ranged
from 40.25 to 105.0 for R. dominica and from 20.25 to 27.00 for S. oryzae (Fig.4).

Results (Fig. 4) show a significant reduction in the offspring numbers of both insect pests
in all the treated lots, compared with the controls. Thus, for R. dominica infesting both
substrates, adult viability gradually decreased with increasing doses; progeny production was
completely suppressed in treatments with ROP, at doses >0.2 ml/25g and at a dose of 0.4
ml/25g for treatments with COP and EVO. For S. oryzae, no progeny were observed on seeds
of durum wheat and soft wheat treated with COP, ROP and EVO at doses > 0.1 ml/25g (Fig.
4).

Effect of oils on grain weight loss

All factors (dose rate: P< 0.001; insect species: P < 0.00land substrate: P=0.027)
significantly influence the grain weight loss, except the type of treatment (P=0.20) (Table 2).
The box-plots for grain weight loss versus treatment type, dose rate, substrate and insect
species are shown in fig. Ic.

For the two substrates tested, the results (Fig. 5) showthe highest weight losses in the
untreated lots, ranging from 4.30 to 8.68%, and from 1.71 to 2.75%, for R. dominica and S.
oryzae, respectively. The COP, ROP and EVO caused a considerable reduction in percentage
weight loss, compared with the controls. For all oils tested, the treatment with the highest
dose (0.4 ml/25g) completely protected wheat seeds from attacks by R. dominica. In the case
of S. oryzae, no weight loss was recorded in lots treated with doses >0.1ml/25¢g in all

treatments (Fig.5).
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Effect of oils on seed germination

All factors significantly affected the germination: dose rate (P< 0.001), the substrate (P<
0.001); the type of treatment (P < 0.001) andthe insect species (P< 0.001) (Table 2). For both
insect pests, results (Fig.6) show thatthe germination rates of the control lots (untreated and
non-infested grains) ranged from 91 (durum wheat) to 96.5% (soft wheat).Seed germination
was significantly adversely affected as oils concentration increased; however, seed
germination was more drastically reduced at the highest dose (0.4 ml /25g), ranging from

20.00 to 50.0% (R. dominica), and from 8.00 to 47.00% (S. oryzae) (Fig.6).

DISCUSSION

The results of this study reveal that COP, ROP and EVO have shown significant
insecticidal activity against S. oryzae and R. dominica infesting durum and soft wheat seeds.
The oils showed contact toxicity against adults of these pests, a significant reduction of its
offspring and consequently a reduction in weight loss caused to grains. The effectiveness of
these vegetable oils is highly dependent on the insect species, the dose rate, the exposure time
and the type of oil tested.

Under our experimental conditions, the mortality of the two beetle species tested varied
with the dose rate and the exposure time. These oils showed contact toxicity against adults of
S. oryzae and R. dominica infesting durum and soft wheat seeds; this corroborates previous
work assessing the effectiveness of different vegetable oils on the same pests. We can cite, in
particular, those of lvbijaro et al. (1985) on coconut, groundnut and palm oils (5—10 ml/kg of
maize grains), Tembo &Murfitt (1995) on groundnut, rape seed and sunflower oils (10 ml/kg
of wheat grain). Similar results were obtained by Obeng (1995) with cottonseed, soybean,
corn, groundnut and palm oils (10ml/kg of maize and sorghum), Nikpay (2006) on

chamomile, sweet almond and coconut oils (10 ml/kg of wheat). In addition, Kellouche et al.



298

299

300

301

302

303

304

305

306

307

308

309

310

311

312

313

314

315

316

317

318

319

320

321

322

African Entomology, MS3903 , 2021

(2004) and Ait Aider et al. (2016) have shown the effectiveness of treatments with different
vegetable oils, including olive oil, and the major fatty acids contained in olive oil (oleic,
linoleic, stearic, and palmitic) against Callosobruchus maculates(Fabricius,1775)(Coleoptera:
Chrysomelidae)(0.8 ml/50g of cowpea).

The characteristics of vegetable oils can influence their insecticidal activity (Kellouche et
al. 2004). Despite the fact that all oils tested revealed strong contact toxicity against both
insect species, olive oil showed the highest biological activity in the presence of the two
infested substrates. Pacheco ef al. (1995) noted that crude castor oil was more effective than
refined soybean oil against C. maculatus and Callosobruchus phaseoli(Gyllenhal, 1833)
(Coleoptera: Chrysomelidae)in stored chickpeas. The toxic effects of crude oils could indeed
be attributed to possible synergistic activity between their constituents (Kher 2006; Ait Aider
et al.2016).

In our study, S. oryzae was shown to be more susceptible to the six treatments than R.
dominica. Differences in insect pest responses to different vegetable oils have already been
reported (Shaaya et al. 1997), and could be attributed to morphological and behavioural
differences between the insects. For example, Hill (1990) reported that S. oryzae is considered
as particularly agile, so the possibility of contact with the toxic substance increases.
Sighamony (1986) also reported that clove, cedarwood and karanja oils, applied at 25-100
ppm, were considerably more effective against S. oryzae than R. dominica.

For both species studied, the difference in the effectiveness of oils with respect to the type
of grain used (durum wheat or soft wheat) is not significant. However, it is well known that
the type of diet directly affects the development and reproductive rates of S. oryzae and R.
dominica (Mcgaughey et al. 1990). In addition, grain type is a critical factor affecting the
insecticidal efficacy of vegetable oils against pests of stored products (Khalique et al. 1988).

Dey & Sarup (1993) tested the effectiveness of eight vegetable oils on adults of S. oryzae on

13
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three varieties of stored maize, and observed different levels of efficacy between these
varieties.

Regarding the effects of the six vegetable oils on the progeny of S. oryzae and R. dominica,
all the products significantly reduced the emergence of adults of the first generation. This
decrease may be due to increased adult mortality and the ovicidal and/or larvicidal properties
of vegetable oils, as illustrated in the findings of Kumar & Okonronkwo (1991) and Obeng &
Amiteye (2005) with vegetable oils such as palm oil, soybean oil, groundnut oil and coconut
oil . These authors suggested that these oils significantly reduce the emergence of adult
progeny of R. dominica, S. zeamais and S. oryzae, respectively. Other authors such as Obeng
& Reichmut (1999) have reported that treatments with vegetable oils (coconut, sunflower,
sesame and mustard) inhibited progeny production in Sitophilus granarius (Linnaeus, 1758)
(Coleoptera:  Curculionidae),Sitophilus  zeamais  (Motschulsky, 1855) (Coleoptera:
Curculionidae),Tribolium  castaneum  (Herbst, 1797)(Coleoptera:Tenebrionidae) and
Prostephanus truncatus (Horn,1878) (Coleoptera: Bostrychidae). In addition, similar results
have been obtained with other vegetable oils against C. maculatus on cowpea (Ramzan1994;
Shaaya et al. 1997; Rahman & Talukder 2006).

On the other hand, all oils tested significantly reduced the feeding activity of R. dominica
and S. oryzae, thus reducing the weight loss of infested wheat grains, compared to untreated
control lots. No weight loss was observed in the grains treated with 0.4 ml/25g for the six oils.
These results are consistent with other studies that show a positive correlation between the
density of emerged adults and the percentage of grain weight loss (Ivbijaro1985; Braga-
Caneppele et al. 2003; Law-Ogbomo &Egharevba 2006).

The mode of action of vegetable oils is not clearly defined; it has been suggested that
mortality caused by oils is due to anoxia (Don-Pedro 1989) or to the disturbance of normal

respiration causing suffocation. The oils could also act as anti-feedants or alter the storage
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micro-environment, thereby discouraging insect penetration and feeding (Obeng 1995;
Weaver & Subramanyam 2000). Other authors attribute insecticidal activity to triglyceride
fractions and oleic acid content (Hill &Schoonhoven1981; Lienard et al. 1993).

Finally, the results obtained also revealed that the six oils tested affect seed germination.
This phytotoxicity increases with vegetable oil concentration. Data provided by Tembo &
Murfitt (1995) indicate that the application of high doses of groundnut, rape seed and
sunflower at doses of 10 ml/kg can significantly reduce seed germination. Yuya et al. (2009)
and Wale & Assegie (2015) also reported severe reductions in germination in maize grains
treated with high levels of Niger seed oil (Guizotia abyssinica Cass.) and castor bean oil

(Ricinus communis L.), respectively.

CONCLUSION

The experiments carried out have shown the effectiveness of treating wheat grains with
natural substances such as olive oil and olive-pomace oil to reduce the damage caused by the
two main insect pests of stored grains. Olive oil is used in large quantities in local cuisine and
can therefore be safely used to process wheat grains. It does not pose any danger to humans or
animals, even when the grains are used for consumption. The results obtained are encouraging
for integrated crop protection systems that can lead to a reduction in the use of conventional
pesticides that are known to have an impact on human health and on the environment. The
study also opens the way towards an alternative way to make use of the olive by-products
responsible for severe environmental pollution in our region. We recommend that further
studies be conducted to determine the efficacy, technical and economic feasibility of the
application of these oils at pilot scale, and to assess the effect of these substance on the

organoleptic and nutritional quality of grains. In addition, the toxicity of crude inedible olive-

15



372

373

374

375

376

377

378

379

380

381

382

383

384

385

386

387

388

389

390

391

392

393

394

395

pomace oils must also be investigated. It would also be interesting to determinethe biological

activity of other constituents of the tested oils, as phenolic compounds.
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Table 1.Characteristics of the olive pomace tested” (Mean+ SD)

Origin of the olive Moisture after drying

.. ) o . o
pomace Initial moisture (%) (%) Oil yield (%)
Tadmait 51.3241.03 6.38+0.56 7'42(:)0‘90
Maatkas 46.63+1.04 6.46-0.39 > '45(:;)'66

M’Chedellah 43.97+0.49 7.25+0.08 > '89(15;)'85
Bechloul 40.00+0.78 7.77+0.10 33 3(;)'87

? Each value is the mean + SD of three determinations

" P<0.001

Table 2. Anderson-Darling normality test

Variable P-value
Adult mortality <2.2e-16
Emerged adults <2.2e-16

Grains weight loss <2.2e-16
Seeds germination 1.287e-06
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653  Table 3. Analytical characteristics of the six oils

Legal limits EEC/2568/91

Parameters *  COPI COP2 COP3 COP4 ROP EVO
COP ROP EVO
Acidity 13.98+0. 34.13+0.0 33.28+0.0 11.48+0. 2.19+0.0 0.43+0.22 - <0.3 <038
(% oleic 71(c) 4(a) 6(b) 35(d) 4(e) o
acid)
Peroxide 42.02+0. 50.65+0.1 23.46+0.0 35.05+0. 3.39+0.0 10.83 + - <5.0 <20
value 03(b) 9(a) 01(d) 00(c) 4(f) 0.76(e)
(meq Oy/kg)
3.13£0.2  3.14+0.08 3.05+0.01 4.05+0.0 0.82+0.0 0.98 +0.05 - - <2.50
K232 1(c) (©) (c) 1(a) 2(b) (b)
1.06+0.3 0.55+0.02  0.72+0.01 0.77£0.0  0.26+0.0 021+ - <2.0 <0.22
K270 2(a) (c) (c) 1(c) 1(b) 0.008
(b)
Fatty acid composition (%)
C16:0 11.46 15.71 15.54 14.88 8.34 15. 06 — — 7.5-20.0
Cl16:1 1.83 1.97 2.01 2.11 0.18 1.94 — — 0.3-3.5
C18:0 2.97 2.77 2.17 2.46 2.86 2.67 — — 0.5-5
C18:1 64.09 65.10 63.95 61.89 79.25 66.44 — — 55-83
C18:2 13.63 12.56 14.83 16.52 8.17 11.97 — — 3.5-21.0
C18 :3 0.56 0.58 0.57 0.53 0.32 0.46 — - <1.0
C20:0 0.66 0.51 0.54 0.71 0.08 0.71 - — <0.6
C20:1 0.55 0.46 0.34 0.42 0.27 0.40 - — <0.4
C22:0 0.25 0.26 trace 0.22 0.48 0.12 — - <0.2
MUFA/PUF 4.68 5.13 4.30 3.78 9.39 5.53 — — —
A
Oleic acid/ 4.70 5.18 431 3.74 9.70 5.55 — — —
linoleic acid
UFA/SFA 5.26 4.19 4.48 4.46 7.50 4.38 — —

654  * C16:0, palmitic acid; C16:1, palmitoleic acid; C18:0, stearic acid; C18:1, oleic acid; C18:2,
655 linoleic acid; C18:3, alpha linolenic acid; C20:0, arachidic acid; C20:1, eicosenoic
656  acid;C22:0, behenic acid; MUFA/PUFA, monounsaturated fatty acids/polyunsaturated fatty
657  acids; UFA/SFA, unsaturated fatty acids/saturated fatty acids.

658

659

660
661
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663
Table 4. Contact toxicity (LDso median) of the six oils against adults of S. oryzae and R. dominica
664 infesting durum and soft wheat seeds after 72 h of exposure.

665

COP1 COP2 COP3 COP4 ROP EVO

Insect species Substrate -
LDsy median (ml/25 g)
Durum wheat 0.076 0.12 0.038 0.180 0.059 0.025
S. oryzae & wh
Softwheat 6 0eq 0122 0178 0224 0079  0.005
Durum wheat 0.22 0.227 0.211 0.198 0210 0.183
R. dominica ftwh

Soft wheat 0.17 0217 0222 0247 0203 0.189
666
667
668
669
670
671
672
673
674
675

29
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96h(D) on durum wheat grains treated with the six oils, at three doses (Bars with the same letter are not significantly different;
Dunn test at P = 0.05
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Abstract. The use of conventional insecticides is one of the most widely
used methods of controlling pests of stored grains. But the presence of
toxic residues in treated commodities and the emergence of insect
resistant strainsare becoming a growing concern. Olive oil is well known
throughout the world for its benefits to human health, but little known
for its biological activity against insect pests.

The aim of this work is to study the fatty acid composition and the
insecticidal activity of oils according to origin of plantation, against one
of the main insect pests of stored grain Rhyzopertha dominica
(Coleoptera: Bostrichidae). The olive oils were obtained using an
oleodoser from olives of the 'Chemlal' variety harvested in 4 olive
groves in Kabylia (Algeria) and the analysis of the fatty acid composition
was carried out by gas chromatography. The main fatty acids found are
oleic, palmitic and linoleic acids. Biological tests conducted under
laboratory conditions, at a temperature of 30+1°C and a relative
humidity of 70 + 5 %, revealed that the 4 olive oils, applied on soft
wheat grains, showed a contact toxicity against R. dominica. The toxicity
of the oils varied as a function of the dose and the duration of
treatments. After 24 h of exposure, all oils tested at the highest dose (0.4
mL/25 g) were found to be highly toxic to adults of R. dominica, with
mortality rates ranging from 72.5 to 95 %. The toxicity of the 4 oils
based on the LDso (mL/25 g) values for 24 h mortality is established as
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follows: Maatkas (0.213), Bachloul (0.232), Tadmait (0.234) and
M'Chedellah (0.263).

The number of the F1 offspring decreases as the dose of oil is increased
to reach zero with the highest dose, for all treatments. All oils tested
completely preserve soft wheat seeds from R. dominica attacks using the
same highest dose. On the other hand, results also revealed that
treatments with olive oil affect the germination capacity of soft wheat
seeds.

Keywords: wheat grains, insect pest, Rhyzopertha dominica, olive oil,
fatty acids, toxicity, damage.

Introduction

Cereals occupy a fundamental place in Algerian agriculture, with a
surface area of 2.7 million hectares, i.e. nearly 40% of the country's overall
agricultural area, and 3.3 million tons in 2014 (FAO, 2015).They also
constitute a major part of the human diet worldwide (Chen and Dubcovsky,
2012; Merouche et al., 2014).

Soft wheat (Triticum aestivum L.) is an important food crop worldwide
due to its nutritional value (FAO, 2019; Valenzuela-Aragon et al., 2019). In
Algeria, it ranks third in terms of production after durum wheat (Triticum
durum Desf.) and barley (Hordeum vulgare L.), with an annual cultivated area
of 0.8 million hectares, representing 24.2 % of the area devoted to cereals
country-wide (Bellatreche et al., 2019; Kara et al.,, 2020; Meziani et al., 2020).

The conservation of these products is the only way to ensure the link
between the year's harvest and continuous consumption. During storage,
various biotic and abiotic factors depreciate it qualitatively and quantitatively,
the most important being insect pests (Arve et al, 2014; Hamdi et al,, 2015;
Abdelli et al.,, 2016; Aoueset al., 2017; Brahmiet al., 2017; Djidel et al., 2018).
According to the assessment of Algerian Inter-Professional Office of
Cereals (AIOC), losses that can exceed 35 % have been recorded in recent
years (Ahmed, 2016).

Among the pests of wheat grains during storage, Rhyzopertha dominica,
is a serious pest of stored grain worldwide, due to the quantitative and
qualitative losses that it causes (Bashir, 2002; Hagstrum and Flinn, 2014;
Filomeno et al, 2020). It is considered a highly destructive pest of wheat,
sarrasin rice, maize, sorghum, barley, rye, millet, etc. (Aitken, 1975; Mason and
McDonough, 2012; Eydozehi and Ravan, 2013; Kakde et al.,, 2014; Ridley et al.,
2016). As a primary colonizer, R. dominica larvae and adults can infest sound
kernels (Hill, 2002; Batta et al., 2007); they spend most of their life inside the
kernel, feeding on both the germ and endosperm, directly causing damage and
changes the physical and chemicalproperties of the grain. The adult is
responsible for losses that are estimated to be eight times greater than those
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caused by the larvae (Toews et al, 2000; Huchet, 2017).The infestation of
stocks by R. dominica causes weight loss (Park et al., 2008; Hendrival et al.,
2019; Arthur et al, 2020), a decrease in essential amino acids (Jood et al.,
1995; Edde, 2012 ; Boukouvala et al., 2020), a decrease in the germination
capacity of grains used as seed and a reduction in plant vigor at emergence
(Limonta et al., 2011; Saad et al., 2018; Waongoet al., 2018).Grains infested by
R. dominica are then vulnerable to attack by secondary pests and moulds
(Srivastava andSubramanian, 2016; Win and Rolania, 2020).

Control measures are currently based on the application of chemicals
because of their effectiveness and low cost (Boyer et al, 2012; Kumar
andKalita, 2017).Nevertheless, the use of conventional insecticides has caused
adverse effects on the agro-ecosystem such as the development of insect
resistance, resurgence of secondary pests and environmental contamination,
affecting target pests, domestic animals and human health (Mau et al., 2012;
Kim et al, 2017; Collins and Schlipalius, 2018; Daglish and Nayak, 2018;
Morrison et al.,, 2019; Nayak et al., 2020).

These drawbacks have highlighted the need for sustainable alternatives
that are available, affordable, less toxic to mammals and less detrimental to
the environment and plants such as botanicals (Kellouche and Soltani, 2004;
Kellouche et al., 2010; Hamdi et al., 2015; Garcia-Lara and Serna-Saldivar,
2016; Lougraimzi et al., 2018; Righi et al., 2018; Ekoja and Ogah, 2020; Nia et
al., 2020).

Recently, there has been an increasing interest in the use of natural oils,
including vegetable, essential and mineral oils (Obeng-Ofori and Amiteye,
2005; Lal and Raj, 2012; Rayhan et al., 2014;Rolania and Bhargava, 2015;Singh
et al., 2016; Baccari et al., 2020; Chenni et al., 2020; Ebrahimifar et al., 2020;
Haouel-Hamdi et al., 2020; Yakhlef et al., 2020).

Among vegetable oils, olive oil, due to its high oleic acid content,
detected asan insecticidal component, could be used as a biopesticide in
insect pest management (Abdallah et al.,, 2001; Kellouche et al., 2004; Uddin
andSanusi, 2013; Ekoja andOgah, 2020; Zohry et al., 2020).

The aim of the present work was to study the efficacy of four olive oils
extracted from olives collected from four localities in Kabylia (Algeria), against
R. dominica. The importance of this research resides in the development of a
natural method of sustainable conservation that can be used locally to protect
cereal seeds, which are strategic products in Algeria.
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Materials and methods

Plant material and oil extraction

The extra virgin olive oils used in this work came from Chemlal, the
main Algerian olive variety, at the same stage of maturity (maturity index = 3),
in the 2016/2017 crop season (November). Four representative regions of
olive oil production in Algeria were selected to obtain the EVOO samples
Tadmait (3. 98778 36° 36’ 44" North, 3° 59’ 16" East), Maatkas (3.90186 36°
44" 34" North, 3° 54’ 7" East), M'Chedellah (4.24858 36° 23’ 50" North, 4° 14’
55" East) and Bechloul (4.06667 36° 19" 0" North, 4° 4" 0" East). The olive
fruits were randomly and manually picked from all parts of the selected fully
grown olive trees (COI, 2011). The olive maturity index (MI) was determined
according to the method developed by the agricultural station in Jaén (Uceda
and Hermoso, 1998), on the basis of the evaluation of the olive skin and pulp
colors. MI values range from 0 (100% intense green skin) to 7 (100% purple
flesh and black skin).

Olive oil samples were obtained using a laboratory-scale oil mill (S.I.O.L.
20240 GHISONACCIA, France), consisting of three basic elements: a hammer
crusher, a thermo-beater (mixer) and a pulp centrifuge. Olives were first
crushed and the resulting paste was slowly mixed for 30 min at 25 °C. Olive oil
was obtained after the centrifugation of the paste at 3000 rpm for 3 min
(Bengana et al,,2013).

The oil was separated by decanting, classified according to the origin of
the olives; 001 (Tadmait), 002 (Maatkas), 003 (M'Chedellah), 004
(Bechloul), and stored at 4 °C in darkness using amber glass bottles without
headspace prior to use.

Fatty acid analysis

The analytical methods for the determination of fatty acid composition
were described in regulation EEC 2568/91 (EEC, 1991). Fatty acids were
converted to fatty acid methyl esters before analysis by vigorous shaking of a
solution of oil in hexane (0.2 g in 3 mL) with 0.4 mL of 2 N methanolic
potassium hydroxide and analyzed by a GC Chrompack CP 9002 (Les Ulis,
France) equipped with a FID detector, an split-splitless injector and a DB23
(50% cyanopropyl) capillary column (30 mx 0.32 mL, 0.25 pm film; Agilent
Technologies, Palo Alto, California, USA). The carrier gas was nitrogen (Linear
velocity, 0.5 cm/min; split ratio of 1:30, v/v). The temperatures of the injector,
detector and the oven were set at 250 °C, 280 °C and 200 °C, respectively. The
injection volume was 0.8 pL (EEC, 1991). One replicate was prepared and
analyzed per sample.

Insects rearing
The mass breeding of R. dominica was conducted in the laboratory, in a
dark oven at 30+1°C and 70+5% relative humidity, on soft wheat (Triticum
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aestivum). The strain of R. dominica comes from the storage commodities of
CCLS Tizi-Ouzou (Cooperative of Cereals and Dried vegetables). The same
conditions of temperature and humidity were chosen to perform our
experiments.

Bioassays

Soft wheat seeds of local origin, free of infestation and pesticides, were
used for the biotests.Each olive oil extracted was mixed with soft wheat seeds
in glass Petri dishes (13 cm diameter and 3 cm height), at three doses: 0.1, 0.2
and 0.4 mL/25 g. All trials were repeated four times for each dose and control.
These Petri dishes were shaken manually for 15 min to achieve an equal
distribution of the oils in the entire grain mass. Then, 20 unsexed adults <1
weeks old were introduced into each dish, which was immediately closed.
Mortality was assessed 24, 48, 72 and 96 h after treatment application. Dead
adults were removed and counted during each assessment.Dead insects from
oil-treated grain showed signs of rapid immobilization, with their legs flexed
and clinging to either the grain or the container surface. Since mean mortality
in untreated control wasless than 5 %, mortality data were not corrected for
natural mortality (Abbott, 1925). LDso values were determined after 24 h of
exposure by Probit analysis (Finney, 1971).

At the end of the tests, all the adults (dead and alive) were removed and
the Petri dishes were kept in the oven under the same conditions for an
additional period of 45 days to assess emergence of F1 progenies. On day 45,
samples of treated or control grains were taken to evaluate weight loss and
germination capacity.

The weight loss was obtained using the formula described by Tefera et
al.(2011): Percent weight loss = (Initial weight - Final weight)x 100

In order to assess the viability of seeds, seed germination was tested
using 50 randomly picked seeds from each Petri dish. The seeds were placed
on moistened cotton in glass Petri dishes (13 c¢cm in diameter and 3 cm in
height) and incubated at room temperature (28-32°C) for 5 days (Kellouche et
al, 2004; Kumawat and Naga, 2013). The germination percentage was
calculated as follows: Germination (%) = (number of germinated seeds /
total number of seeds) x 100.

Statistical analysis

Data were expressed as mean values and standard deviations (SD) were
calculated. All data were subjected to analysis of variance, using Stat Box Pro
(version 6.40). Significant differences between means were determined using
Newman-Keuls test at 5% probability.
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Results

Fatty acid composition

The results obtained (Tab. 1) show that the fatty acid composition of the
olive oils analyzed meets the standards set by Commission Regulation
EEC/2568/91 of July 11, 1991 for the EVOO category. The major fatty acids
present in Chemlal olive oil were oleic (C18:1), linoleic (C18:2), palmitic
(C16:0) acids (Tab.1). Oleic acid (C18:1) is the main monounsaturated fatty
acid and is present in higher concentrations (59.08-63.59 %). Palmitic acid
content, the major saturated fatty acid in olive oil, varied between 17.66 and
18.81% according to the plantation zones. Concerning linoleic acid (C18:2),
the highest percentage was observed in EVO2 (15.06%), whereas the lowest
was found in EVO1 (12.51%).Chemlal olives also contained low amounts of
linolenic acid (C18:3), arachidic acid (C20:0) and traces of palmitoleic acid
(C16:1) (Tab.1). Our results are in agreement with those of previous research
(Bengana et al., 2013; Bakhouche et al., 2015; Laincer et al., 2016; Medjkouh et
al.,, 2016; Boudour-Benrachou et al., 2017; Guissous et al., 2018).

Table 1.Fatty acid composition (%) of the four oils (C16:0, palmitic acid; C16:1,
palmitoleic acid; C17:0, heptadecanoic acid; C18:0, stearic acid; C18:1, oleic acid;
C18:2, linoleic acid; C18:3, alpha linolenic acid; C20:0, Arachidic acid; C20:1,
eicosenoic acid;C22:0, behenic acid; MUFA/PUFA, monounsaturated fatty
acids/polyunsaturated fatty acids; UFA/SFA, unsaturated fatty acids/saturated fatty

acids).
Fatty acid composition (%) Legal limits
EEC/2568/91

EVO1 EVO2 EVO3 EVO4
C16:0 17.8 18.81 17.97 17.66 7.5-20.0
C16:1 2.32 3.13 2.26 2.26 0.3-3.5
C17:0 0.1 0.1 0.27 TR
C18:0 1.88 2.19 2.12 2.58 0.5-5
C18:1 63.59 59.08 62.28 60.39 55-83
C18:2 12.51 15.06 13.68 14.81 3.5-21.0
C18:3 0.68 0.38 0.52 0.51 <1.0
C20:0 0.48 0.64 0.59 0.73 <0.6
C20:1 0.44 0.27 0.27 0.27 <0.4
C22:0 0.14 0.12 TR TR <0.2
MUFA/PUFA 5.03 0.71 0.52 0.53 -
Oleic acid/ 5.08 3.92 4.55 4.08 -

linoleic acid
UFA/SFA 3.89 2.25 / / -
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Contact toxicity of olive oils against R. dominica

The results indicated that the four olive oils tested revealed contact
toxicity as a function of the tested dose and the time of exposure. Variance
analysis using 2 classification criteria shows that dose rate (F= 9599.58, P=
0,000)and origin of oil (F= 11.68, P= 0,000), as well as their interaction, act
with a high degree of significance on the percentage of adult mortality.

In contact mortality assay after 24 h, 48, 72 and 96 h, the ascending
concentrations of the four oils caused increased mortality of the beetles. After
24 h of exposure, all oils, at the highest dose (0.4 mL/25 g), are very toxic to R.
dominica, the mortality rate ranging from 72.5 to 95%.

With the lowest dose (0.1 mL/25 g grains), all oils tested caused a low
mortality rate ranging from 18.75 to 48.75%, even after 96 h of exposure
(Fig.1A, B, C, D).The order of toxicity of the four oils, taking into account the
LDso (mL/25 g) calculated after 24 h of exposure, is as follows: 002 (LDso = 0.
213), 003 (LDso = 0.232), 001 (LDsg = 0. 234) and 004 (LDso =0. 263).

F1 progeny emergence

The four oils significantly reduced the emergence of adults, compared to
the control. Variance analysis shows a highly significant effect of the factor
dose (F= 1010.706, P= 0,000) on the number of emerged F1 progeny.
However, the oil origin and the interaction (dose x oil origin) are not
significant (F= 0.517, P= 0.676; F=0.424, P=0.915, respectively).

The highest numbers of emergence are observed in the control lots, with
an average number of 92.5 adults. Moreover, the number of offspring is
inversely proportional to the dose used. In fact, this number decreases as the
dose is increased and becomes zero at the highest dose (0.4 mL/25 g grains),
in all treatments (Fig.2).

Grain weight loss

All of the oils tested very significantly reduced the weight loss
percentage, compared to the control. Variance analysis revealed a significant
influence, at the 5% level, of the treatment dose on grain weight loss
(F=749.465, P=0.000); however, the factor oil origin and the interaction
between the two factors are not significant (F= 0.98, P= 0,411; F=0.681,
P=0.723, respectively).

According to the results obtained (Fig.3), we observe that R
dominicacausedhigher weight loss in the control lots (9.62 %).0n the other
hand, in lots treated with oils from different regions, a considerable reduction
in grain weight loss rates is observed as the treatment dose increases. For all
oils tested, treatment with the highest dose 0.4 mL/25 g completely preserves
the soft wheat seeds from pest attack.
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Figurel.Mortality of R.dominica in contact toxicity assay with four extra-virgin olive

oils. (A)24h of treatment, (B) 48h, (C) 72h, (D) 96h. N =80 (4 x 20 insects) for each

treatment. Bars with the same letter are not significantly different.24h of treatment.
Kruskal Wallis test with multiple comparisons, P< 0.05.
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Figure3.Percentage weight loss (%+SD) on soft wheat seeds treated with the four oils
at three doses. Bars with the same letter are not significantly different. KruskalWallis
test with multiple comparisons, P< 0.05.

Seed germination

According to the ANOVA, seed germination was significantly adversely
affected as olive oil concentration increased (F=29.952, P=0.000). As the olive
oil dose levels increased, the soft wheat seed germination rate decreased. But
the oil origin factor and the dose-origin interaction do not influence
germination, F=0.367, P=0.780 and F=1.153, P=0.345, respectively.
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The tests carried out show that the germination capacity of wheat seeds
from untreated and infected control lots reaches 92.50%, while this rate
decreases as the dose increases in seeds treated with the various oils, ranging
from 79.5% (0.1 mL/25g) to 45% (0.4 mL/25g) (Fig.4).
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Figure 4.Percentage germination (%=SD) of soft wheat seeds treated with the four
oils at different rates and infested by R.dominica. Bars with the same letter are not
significantly different. KruskalWallis test with multiple comparisons, P< 0.05.

Discussion

This study showed the bioactivity of olive oils from different localities
on one of the main insect pests of stored cereals, R. dominica. These oils
showed contact toxicity against adults of this pest, a significant reduction of its
offspring and consequently a reduction in weight loss caused to grains.
Moreover, the effectiveness of treatments varies according to the dose of these
natural substances. These results confirm those of previous studies that have
highlighted the efficacy of different vegetable oils to protect cereal grains
against damage caused by different species of insects in stored products
(Saxena and Singh 1994; Abdallah et al., 2001; Chander, 2003; Rahman et al,,
2003; Yadav et al.,, 2008; Fogang et al,2012; Hossainet al., 2014; Rayhan et al.,
2014; Gumaa and Elamin, 2015; Wahedi et al., 2015; Chakravarty et al., 2020).

The results obtained reveal that after treatment of soft wheat seeds, at
the dose of 0.4 mL/25g, the adults of R. dominica live less than 24 h, thus
preventing the females from laying eggs and, consequently, the emergence of
new offspring. Similar observations have been reported by other authors
(Uvah and Ishaya, 1992; Ibrahim, 2012; Uddin and Sanusi, 2013; Parmar
andPatel, 2015; Ekoja andOgah, 2020) on the toxicity of olive oil and other
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vegetable oils against Callosobruchus maculatus (Coleoptera: Bruchidae)
infesting cowpea seeds.

Other authors such as Wale and Assegie (2015) found that castor bean
oil (Ricinus communisL.), applied at a dose of 4mL, against Sitophilus zeamais
(Motschulsky) (Coleoptera: Curculionidae) caused 85% mortality after 1 h of
exposure.In addition, groundnut, rape seed and sunflower vegetable oils, at 10
mL/kg of grain, caused considerable mortality in adults of S. granaries L.
(Coleoptera: Curculionidae) (60-80%) in 14 days (Tembo and Murfitt,
1995).0n the other hand, treatment of maize kernels with fixed oils from
Jatropha curcasseeds (Euphorbiaceae) pretreated with different methods
(cooking, roasting and raw) (1.50 pl / cm?, for 3 h) induced47.52, 46.96 and
47.36% mortality for oil obtained from roasted, cooked and raw seeds,
respectively, in S. zeamais (Babarinde et al., 2019). Zohry et al.(2020) showed
that black seed oil (Nigella sativa), sesame oil (Sesamum indicum) and olive oil
(Olea europaea) at 1mL/100g are toxic to adults of S. granarius (83.33-100%)
in 72h. The research of Kellouche et al.(2004) also reveals that olive oil causes
total mortality of adults of C. maculatus after 2 h of treatment with 0.8 mL/50g
cowpea seeds. The same is true for the work carried out by Gemechu et al.
(2013) who demonstrated the efficacy of mustard and cottonseed oils (0.2 to
0.5 mL/250 g wheat), which cause mortality rates ranging from 25 to 100 %
and reduce egg-laying in S. zeamais, without affecting the germination capacity
of the seeds. According to the aforementioned authors, these treatments with
olive oil induce the formation of a film that causes asphyxiation of the insect
pest, as also demonstrated by Ait-Aider et al. (2016)in C. maculatus. In
addition, adult mortality may have been caused by the action of saturated and
unsaturated fatty acids that compose the chemical profile of olive oils (Hil and
Schoonhoven, 1981).Moreover, some authors (Don-Pedro, 1990; Aider et al.,
2016) have highlighted the insecticidal effect of oleic acid and linoleic acid
against C. maculatus.Regnault-Roger et al. (2002) also revealed the insecticidal
activity of certain fatty acids such as oleic acid and undecylenic acid. These
compounds cause the rupture of cell membranes, oxidative phosphorylation
and insect cuticles (Weinzierl, 2000).

More recently, the insecticidal properties of certain volatile fatty acids
(formic, acetic, propiopic, butyric and valeric acid) (Krzyzowski et al., 2020)
and a mixture of three free fatty acids, octanoic, nonanoic and decanoic acids
(C8910) (Ramadan et al,, 2020) have been demonstrated against C. maculatus,
Lasioderma serricorne (Coleoptera: Ptinidae) and R. dominica, respectively.

Variation in oleic and linoleic acid content observed in olive oil samples
obtained from the Chemlal variety are probably related to both genetic factors
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and environmental conditions during fruit development and maturity (Arslan
et al, 2013;Essiari et al., 2014; Rondaniniet al., 2014; Piscopo et al., 2016;
Borges et al.,, 2017; Garcia-Inza et al., 2018).

Concerning the effect of treatments on the emergence of R. dominica, we
observed a significant reduction in the number of first generation offspring
when the dose is increased, regardless of the geographical origin of the oil
tested.This may be a consequence of the reduction in oviposition and the
ovicidal and larvicidal effects of the products tested (Shaaya et al, 1997;
Rolania and Bhargava, 2015).

This toxicity has also been observed by many authors such as Singh and
Mall (1991) in S. oryzae exposed to soft wheat seeds treated with castor,
neem, mustard and linseed oils (dose= 0.1%, v/w), Kellouche et al.(2004) with
C. maculatus (reduction of emergence greater than 90%) in treatments carried
out with 1st and 2nd pressing olive oils, and Singh et al. (2016) who
demonstrated the biocidal activity of neem and castor oils and recorded a
significant reduction in progeny in R. dominica.

In lots treated with olive oils, we observed a very significant reduction
in weight losses of wheat seeds infested by R. dominica, which is most
probably the consequence of the reduction in emergence of the insect pest as
observed by Khinchi et al.(2017) in Callosobruchus chinensis (Coleoptera:
Bruchidae), infesting chickpea grains treated with neem, groundnut, coconut
and sesamum (4, 8 and 12 mL/kg grains), or Dey and Sarup (1993) with S.
oryzae on maize seeds treated with mustard, soya bean, coconut, neem,
groundnut, cotton seed, sesame and castor oils. The same observations were
also reported by Kumawat and Naga (2013), Akter et al. (2019) and
Chakravarty et al. (2020) on pests such as R. dominica, with wheat grains, and
C. chinensis, infesting green mung pulse (Vigna radiata) or chickpeas, in
treatments with several vegetable oils such as black seed (Nigella
sativa),neem, castor, Karanj, coconut, sesame, soybean, and mustard, for
example.

Regarding germination tests, the results obtained reveal that the
treatments with the different oils affect the germination capacity of the wheat
grains as olive oil concentrations increased, as reported by Tembo and Murfitt
(1995) testing high doses of groundnut, rape seed and sunflower (10 mL/kg)
against S. granarius, as also reported by Yun-tai and Burkholder (1981) with
oils of cotton seed, soybean, maize and peanut (5 or 10mL/kg), and Ivbijaro
(1984)obtaining a maize kernel viability ranging from 6 to 13% after
treatment with groundnut oil (10 to 20 mL/kg), compared to the untreated
control (100%). However, several authors have reported the safety of
vegetable oils as noted by Singh et al. (2016) testing neem and castor oils (0.1
to 0.20% v/w) on R dominica infesting wheat grains, and Hassan
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(2001)testing sesame, sunflower and castor oils (0.1 to 1.25 % v/w) on
Trogoderma granarium (Coleoptera: Dermestidae).

Conclusion

The results of our tests show that the four olive oils tested are highly
toxic to R. dominica.In fact, his toxicity is increased as the dose increases.
Comparison of LDso indicates that olive oil extracted from Maatkas olives is
more effective than oils from other olive groves (Bachloul, Tadmait and
M'Chedellah).

This study confirmed the agro-phytosanitary potential of Algerian olive
oil, which can be used locally as a bio-pesticide for the protection of wheat
seeds whose preservation is a major challenge for Algeria.

Since Algeria has a diversified olive-growing heritage, the valorization of
these plant extracts as part of an integrated control program in the eco-
chemical fight against insect pests of stored grains, in order to reduce the
significant economic loss recorded each year in storage warehouses, is an
interesting option.
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Résumé

L’activité biologique de quatre huiles brutes extraites des grignons collectés de quatre
localités de la Kabylie, de 1’huile de grignon raffinée et des huiles d’olives vierge-extra a été
¢valu¢ dans des conditions de laboratoire pour le contrdle de Rhyzopertha dominica
(Fabricius, 1792) (Coleoptera : Bostrychidae)) et Sitophilus oryzae (Linnaeus, 1763)
(Coleoptera : Curculionidae). Les doses utilisées varient de 0.1 a 0.4ml/25g de semences de
blé dur et de bl¢ tendre. Les indices de qualité et la composition en acides gras de ces huiles
ont été évalués. Pour les huiles végétales testées, les valeurs obtenues se situent généralement
dans les limites 1égales des catégories HGB, HGR et HOV. L'efficacité de ces huiles végétales
dépend fortement de l'espeéce d'insecte, du type d'huile testée, de la dose et de la durée
d'exposition et de la campagne ol¢€icole .Les principaux acides gras, de tous les échantillons
testés sont 1’acide oléique (59.08-79,25%), 1’acide palmitique (8,34-18,81%) et 1’acide
linoléique (8,17-16,52%). Pour les deux especes de ravageurs et de substrats testés, la
mortalité est dose et durée d’exposition dépendante. La plus forte dose (0.4 ml/25g) cause une
mortalité > 60%, apres 24h d’exposition chez S. oryzae et R. dominica. L’insecte le plus
sensible a été S. oryzae. De méme, en présence de chacun des deux substrats testés, les huiles
réduisent significativement 1’effectif de la progéniture de la F1 des deux insectes et les pertes
en poids des graines. Aucune descendance n’a été observée chez les deux ravageurs, a la plus
forte dose, et par conséquent, aucune perte en poids des grains n’a été enregistrée. Les
résultats ont révélé également que les huiles affectent le pouvoir germinatif des semences de
blé dur et de blé tendre, lorsque nous augmentons la dose. Les résultats récoltés restent
encourageants pour la recommandation des substances naturelles, dans le cadre d'un
programme de lutte intégrée, contre les insectes ravageurs des grains stockés.

Mots clés : Valorisation, huiles de grignon d’olives, huiles d’olives de la variété Chemlal,
acides gras, activité biologique, Triticum aestivum, Triticum turgidum, insectes des grains
stockés.

Abstract

The insecticidal effect of four crude olive pomace oils extracted from pomace collected from
four localities of Kabylia, refined olive pomace oil and extra virgin olive oil were assessed
under laboratory conditions for the control of adults of Rhyzopertha dominica (Fabricius,
1792) (Coleoptera: Bostrychidae)) and Sitophilus oryzae(Linnaeus, 1763) (Coleoptera:
Curculionidae).The doses used range from 0.1 to 0.4ml/25g of durum and soft wheat seeds. In
addition, the quality indices and the fatty acid composition of these oils were evaluated. The
results show that the legal quality indices were well within the legal limits for COP, ROP and
EVO categories. The effectiveness of these vegetable oils is highly dependent on the insect
species, the type of oil tested, the dose rate, the exposure time and crop season. The main fatty
acids from all samples tested, were oleic (61.89-79.25%), palmitic(8.34 - 15.71%) and
linoleic (8.17 - 16.52 %) acids. For both species and substrates tested, mortality is dose and
time of exposure dependent. The highest dose (0.4 ml/25g) causes > 60 % mortality, after 24h
of exposure. The most sensitive insect was S. oryzae for most vegetable oils tested. Likewise,
oils significantly reduce the F1 offspring of both insects and seed weight losses. No progeny
were observed in the two pests at the highest dose, and therefore no weight loss was recorded.
The results also revealed that the six oils affect the germination capacity of durum and soft
wheat seeds when the dosage is increased. The results collected remain encouraging for the
recommendation of natural substances as part of integrated pest management programmes
against insect pests of stored grains.

Key words: Valorisation, oil of olive cake, olive oil of Chemlal variety, fatty acids, contact
toxicity, Triticum aestivum, Triticum turgidum, stored product pests.
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