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Introduction

Dans le bassin méditerranéen, I’olivier (Oleaeuropea. L) constitue une essence fruitiere
principale, Sa culture est liée a la région méditerranéenne ou elle revét une grande importance
économique, sociale et écologique. En effet, 95% des oliveraies mondiales se concentrent
dans cette région assurant plus de 95% de la production mondiale (Boukhari, 2014).

En Algérie, I’olivier compte environ 32 millions d’arbres, il couvreenviron 34 % du verger
arboricole national. L’ oléiculture algérienne est située principalement dans la partie nord du
pays, ou la plupart des vergers (environ 80%) sont situés dans des zones montagneuses avec
des sols pauvres(Bensemmane, 2009 ; Mendil, 2009).

A partir du fruit de Il'olivier (Oleaeuropaeal.) I’huile d’oliveest extraitepar des moyens
mécaniques ou autres et dans des conditions particulierement thermique (Criadoet al.,
2004).L’huile d’olive est un ingrédient d’exception qui opere une véritable fascination,elle
occupe une position unique parmi les huiles alimentaires. Ses propriétés nutritionnelles,
biologiques, gustatives, etphysicochimiques expliquent I’intérét du consommateur pour cette
huile qui est reconnue pour étre un composant essentiel de la diéte méditerranéenne. Ses
aspects « santé » sont devenues tres importants dans I’économie de I’huile d’olive et ont de
plus en plus pris en compte par le producteurs que ce soit dans les variétés d’olivier ou dans
I’optimisation des parametres agronomiques, environnementaux et technologiques (Claude,
2014).

L'évolution de la consommation de I'huile d'olive vierge a I'échelle internationale est

tributaire de sa qualité. Celle-ci est fondée sur des normes internationales définies par le
ConseilOléicole International. Par ailleurs, les paramétres de qualité et d'authenticité sur
lesquels lesnormes sont fondées se trouvent tres influencés par plusieurs facteurs et par leurs
interactions, asavoir : la variété, I'environnement, les techniques culturales, 1’époque de
récolte et les techniques d'extraction et les conditions et la durée du stockage.

C’est dans ce contexte que notre étude s’inscrit dont I’objectif est de contribuer a I’évaluation
de la qualité physicochimique de I’huile d’olive produitea partir des olives de la varieté
chemlal récoltées des arbres jeunes et ages dans deux régions différentes et I’ effet de la
durée du stockage sur la qualité d’huile étudiée. Le document de ce mémoire est présente
selon le plan suivant et qui comprend : Une premiere partie présentant le matériel végétal
utilisé, les méthodes d’analyses physicochimique et statistique suivies. Une deuxieéme partie
concernant les résultats obtenus et leurs discussions. Et enfin, une conclusion générale

résumera les différents résultats obtenus et les perspectives du présent travail.
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Matériel et Méthodes

1. Présentation des zones d’étude
La région de Draa Ben Khedda (village Ain Faci), se situe a I’Ouest de la wilaya de
TiziOuzou. Elle est délimitée au :

» Nord :parla commune de Sidi Namane ;
» L’Est: par lacommune de TiziOuzou ;
» QOuest :parla commune de Tadmait ;

» Sud : par lacommune de Tirmitine

La région présente des reliefs composes d’un ensemble géomorphologique varié (massif

montagneux, piémont, plaine) et une altitude moyenne de 56 m.

La région de Mekla (village Chaib), est située a 25 km du chef-lieu de Wilaya de TiziOuzou.
Ses limites s’établissent comme suit :

» Nord : par lacommune Freha ;

» Sud : par les Communes d’Ait-Yabhia, et d’Ait Aguacha ;

» Est: la Commune d’Ait-Khellili et Souama ;

» Ouest : par les Communes Ait Aguacha, Tizi-Rached et Ait-Oumalou.

Son relief est montagneux dans la partie sud et constitué au nord de plaines qui
représentent 58 % du territoire de la commune. Elles ont une vocation essentiellement
agricole. Les altitudes varient entre 750 m en moyenne en zones de montagne et une

moyenne de 349 m en zones de plaines (Figure 01).

Région de Draa
Ben Khedda

—— LIMITE COMMUNE Région de
— LIMITE DAIRA
Mekla

[ Figure 01 : Présentation des zones d’études (Google Map, 2017) }
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Dans les régions, Draa Ben Khedda etMekla, les vergers oléicoles sontdominants (voir
tableau n° 01).

Tableau n°1 : Place de I’olivier comparativement aux autres cultures

Unité : ha
w Olivier | Agrumes | Noyaux/pépins/rustique Vigne
Région
Draa Ben Khedda 575 406 245 135
Mekla 518 66 114 12

(D.S.A de Tiziouzou ,2019)

2. Echantillonnage

La récolte des olives a eu lieu sur des arbres jeunes et agés de la variété Chemlal,cultivés
dans deux régions : Draa Ben Khedda (village Ain Faci) et Mekla (village Chaib) etceci afin
d’étudier I’effet de I’age et de la région sur les caractéristiquespomologiques des fruits et
physico-chimiques de I’huile produite.

Les caractéristiques des deux oliveraies sont les suivantes : densité de plantation est de

7 m x 7 m; cultures pluviales ; travail du sol une a deux fois par an.

Les olives obtenues a partir des arbres adultes et jeunes, ont été cueillies a la main et au
hasard, sur trois arbres pour chaque catégorie d’age (9 kg/ arbre), dans les deux régions,
pendant la campagne agricole 2018/2019.

3. Extraction et conditionnement de I’huile d’olive

Apreés triage, les olives ont été transportées dans des caisses en plastiques aérées pour
I’extraction de I’huile au niveau de I’L.T.A.F.V Sidi Aich de Bejaia, au moyen d’un
oléodoseur suivant les etapes ci-apres :
e Broyage : réalisé avec un broyeur a marteaux ;
e Malaxage : effectué pendant 30mn & 45mn dans des bacs en inox sans ajout d’eau.
e Centrifugation : avec une centrifugeuse verticale ayant une vitesse de rotation de 4845
tour/min. Apres centrifugation, on obtient une phase solide reste collée aux parois
interne de la centrifugeuse, et une phase liquide composée de I’huile et de margine.

L’huile est ensuite séparés des margines par décantations naturelle.

;
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MALAXEURS

v A

CENTRIFUGEUSE
BROYEUR

Figure(02) : oléodoseurl’l.T.A.F.V de Bejaia (Photo originale)

Les échantillons d‘huile d’olive extraite ont été recueillis dans des flacons en verre opaque
propres etsecs muni de bouchon. Une étiquette est collée sur chaque flacon indiquant I’aire
oléicole, le numéro de I’échantillon. Apres, les échantillons sont conservésdans un

réfrigérateur (4°C) en attendant d’étre analyseés.

4 .Caractéristiques physiques de I’olive

4.1. Indice de maturité

L’indice de maturité (IM) est un paramétre qui peut nous renseigner, d’une fagon globale, sur
la maturité des fruits.Sa détermination est basée surlanotation visuelle selon une échelle de
coloration de 0 a 7 variant d’une peau verte intense jusqu’a une peau noire et une pulpe

entiérement violette (Hamza Z. et Mayout N., 2016).

Cent fruits de chaque échantillon ont été choisis au hasard sur un lot d’un kilogrammed’olive.
L’IM est calculé selon la formule suivante, (COI/OH/Doc. n° 1 Novembre 2011) :

_A0+B1+C2+D3+E4+F5+G6+H7

M 100

Ou:
A, B, C, D, E, F, GetH sont le nombre de fruits des classes 0, 1, 2, 3,4, 5,6 et 7

respectivement et les classes sont :
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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 rougeétre 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.

Figure (03) : Les olives de la variété chamlal de la région de
Draa Ben Khedda (photos originale, 2019)

4 .2. Pomologie

La Caractérisation pomologique est basée sur la détermination des parameétres relatifs
aufruit. 1l s’agit de determiner le poids frais moyen du fruit, du noyau, et leurs calibres, ainsi
que le rapport pulpe/noyau (Sadkaoui., 2010).

Quarante fruits par répétition et dans chaque catégorie d’age, sont pris au hasard pour étudier

les caracteres pomologiques.
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Figure (04) : Balance
analytique(photo originale, 2019)

4.3. Humidité des olives

Placer entre 60 et 70 g de pate dans un récipient préalablement taré, introduire ensuite
I’échantillon dans une étuve a circulation d’air chaud a 105 °C et maintenir jusqu’a poids
constant pendant environ 8 a 10 heures. Enfin, faire refroidir I’échantillon dans un
dessiccateur et controler la perte d’humidité au moyen de la formule suivante(COI/OH/Doc.
n° 1 Novembre 2011) :

P—-PS

H %) =G5

) % 100

P : Poids du creuset plus la prise d’essai avant séchage(q) ;
Po: Poids du creuset vide(Q) ;

Ps: Poids du creuset plus la prise d’essai apres séchage(g).
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5. Caractéristiques physico-chimiques de I’huile

Le Conseil Oléicole International (COI, 1990) et le reglement de la Commission
Européenne (CE 2568/91, 1991) ont défini la qualité d'huile d'olive, basée sur les parametres
qui incluent le pourcentage d'acide gras libre, la teneur en indice de peroxyde, le coefficient
de I’extinction spécifique K232 et K270, ainsi que les caractéristiques sensoriels.

5.1. La teneur en eau de I’huile d’olive (Humidité)
La teneur en eau, exprimée en pourcentage de masse,est déterminée selon la

méthodedécritedans la norme 1SO 662, (1998) par la formule suivante :

ml —m2
H(%)=(m)*100

Mo : Poids du creuset vide(q) ;
m1: Poids du creuset plus la prise d’essai avant sechage(g) ;

mo: Poids du creuset plus la prise d’essai aprés séchage(g).

Figure (05) : L’étuve de laboratoire entomologie (photo originale, 2019)

5.2. L’acidité libre

L acidité libreest le pourcentage d’acides gras libres (exprimée conventionnellement en acide
oléique). Ces acides gras libres sont le résultat de I’hydrolyse des triglycérides catalysée par
I’action des lipases (Sadkaoui, 2010).

Selon la méthode décrite dans la reglementation CEE/2568/91, une prise d’essai d’huile de 5¢g

a été dissoute dans 50 ml d’éthanol & 96 % (VN). Le mélange a été titré a I’aide d’une
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solution d’hydroxyde de potassium (0,1 N) en presence de phénolphtaléine jusqu’a
I’obtention d’un virage coloré (rose persistant).

L’acidité libre est donnée par la formule suivante :

VxN+xM
A(0) =10

Ou:
A (%):Acidité;
V : Volume en ml de KOH titré ;
N : Normalité de la solution titrer KOH (0.1N) ;
M: Poids molaire, en g/mole de I’acide oléique (282 g/mole) ;

m : Poids (g) de la prise d'essai.

5.3. L’indice de peroxyde :

L'indice de peroxyde est une mesure permettant d'estimer la quantité de peroxyde, exprimée
en milliequivalents d'oxygeéne actif par kilogramme d’huile, qui oxydent I'iodure de potassium
dans les conditions de fonctionnement décrites.Le principe est baseé sur le traitement de la
prise d'essai (huile), en solution dans de I'acide acétique et du chloroforme, par une solution

d'iodure de potassium, puis titrage de l'iode libéré avec une solution de thiosulfate de sodium
(COI/T.20/Doc. No 35/Rev.1 2017).

L’indice de peroxyde IP est déterminé selon la formule :

(V—-VO0) xN
IP(meq 0,/ kg = —m * 1000

Vo : volume (ml) de Na2S203 (0.01N) nécessaire pour titrer I'essai a blanc ;
V : volume (ml) de Na2S203 (0.01N) nécessaire pour titrer I'échantillon ;
N : Normalité de la solution de thiosulfate de sodium (Na2 S2 O3) (=0.01N) ;

m : prise d'essai (g) de I'échantillon.
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5.4. Teneur en pigments

La couleur est un attribut de base pourdéterminerles caractéristiques de I’huile d’olive et elle
est associée par la plupartdes consommateurs a la notion de qualité. Deux sortes de
pigmentsdans I’huile d’olive : les chlorophylles et les caroténoides (Benrachou, 2013).

Les teneurs en caroténoides et en chlorophylles ont été déterminéesrespectivement, par la
mesure de I’absorbance & 470 nm et 670 nm, selon la formule suivante :

Chlorophylle (ppm) = (As7o * 10°) / (613 *100 * d)

ol - Caroténoide (ppm) = (Asro * 10°) / (2000 * 100 *d)

A : Absorbance a la longueur d’onde ;

d : Epaisseur de la cuve en cm (1 cm).

Figure 06: Spectrophotometre(Photo originale, 2019)

5.5. Absorbancespécifique dans I’ultra-violet

L’extinction spécifique a 232 nm et a 270 nm de I’huile d’olive est considérée comme

étant une image de son état d’oxydation. En effet, I’oxydation de tout corps gras conduit a la
formation d’hydroperoxydes linoléiques qui absorbent la lumiére a 232 nm. Lorsque
I’oxydation se poursuit, il se forme des produits secondaires tels que les dicétones et les
cétones insaturés qui absorbent la lumiére vers 270nm(SADKAOQUI, 2010).

Dans le but d’évaluer la qualité des huiles étudiées, on a déterminé les coefficients
d’extinction spécifique K232 et K270 selon la méthode 1SO/3656/2011.
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L’absorbance a 232 et 270 nm est exprimé par I’équation suivante :

AA
C+«D

E 1cm (K)=

Dont :

E 1cm (A): Extinction spécifiquea la longueur d’onde;
A A : L’absorbance mesurée a la longueur d'onde A ;

D: Concentration de la solution en g/100 ml;

C : Epaisseur de la cuve en cm.

5.6. Composition en acides gras

La composition en acides gras est un parameétre de qualité et d’authenticité de I’huile d’olive,
(COl, 1999).Les acides gras de I’huile d’olive jouent un réle important dans sa qualité
nutritionnelle et organoleptique. Divers facteurs, tels que la variété, le degré de maturité des
olives et le climat ont un effet sur la composition en acides gras de I'huile d’olive (Judde,
2004).

Dans le présent travail, il s’agit de déterminer le profil d’acides gras d’huile d’olive de la
variété chamlalcultivée dans deux milieux différents et ¢a pour deux catégories d’age (arbres
jeunes et arbres agés).

Pour déterminer ce profil, on a procédé a la chromatographie en phase gazeuse (C.P.G),
technique de séparation de molécules de faible masse moléculaire et apolaires ou faiblement
polaires, en se basant sur le temps de rétention de chaque acide gras dans les échantillons de
référence selon la méthode du COI (1998).

6. Analyse statistique :
L’analyse statistique des résultats a été effectuée avec I’application <ANOVA> suivie du test
de Newman-Keuls, au seuil 5%, a I’aide d’un logiciel STAT BOX. Le degré de signification

des résultats est pris a la probabilité p < 0,05.

.
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Résultats et discussion

2.1. Les caractéristiques physiques de I’olive

2.1.1. Indice de maturité

L’indice de maturité est spécifique pour chaque variété et constitue un indicateur de
maturité des fruits. En effet, ce paramétre augmente au cours de maturation (Hamza et
Mayout, 2016).

Les résultats obtenus au cours de notre étude sont consignés dans la figure (07)

3,5 3,22 o
< 2,82 2,86
3 -
2,5 -
2 -
15 - M Indice de maturité
1 -
0,5 -
0
jeune Agé jeune
Régionl Région2

Figure 07 : Valeurs moyennes de I’indice de maturité des
olives de la variété chemlal issues des arbres agés et jeunes

L’indice de maturité des fruits des arbres agés est supérieure a celui des fruits des jeunes
arbres et ¢a dans les deux régions etudiées.

L’indice de maturité varie d’une variété a une autre, de la date de récolte et de la charge
des oliviers. En effet, avec la charge des arbres en fruits, il se produit une grande compétition
entre ces fruits, et par conséquent de faibles valeurs de I’indice de maturité, au moment de la
récolte, ont été trouvées (Cimato, 1990).

L analyse statistique des valeurs moyennes de I’indice de maturité obtenus montre un effet
tres hautement significatif (p=0,000) pour le facteur région par contre la catégorie d’age des

arbres n’a aucun effet sur cette variable.

2.1.2. Pomologie
Le poids et les dimensions des fruits et des noyaux sont des caractéristiques variétales. Le

patrimoine génétique de la variété a une incidence significative sur ces parametres
(Cimato, 1990).
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> Poids frais du fruit

D’aprés les résultats obtenus, nous avons constaté que, dans la région de Draa Ben
Khedda, le poids le plus élevé des fruits est obtenu chez les arbres agés (2,17 g),
contrairement a la région du Mekla ou les fruits des jeunes arbres qui ont présentés le
poids le plus elevé (2,13 g) (Figure 08).
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Figure 08 : Valeurs moyennes de Poids frais du fruit de I’olive de la
variété chemlal issues des arbres agés et jeunes (g)

En tenant compte de ces deux facteurs étudiés (région et age des arbres), le poids moyen des
olives de la variété chemlal étudiée, est nettement supérieur a celui obtenue par Mansouri
(2014) pour la méme variéte, mais cultivée dans la région des Aurés dont le poids moyen ne
dépasse pas 1g.

L’analyse de la variance n’indique aucun effet significatif pour le facteur région
contrairement au facteur age des arbres qui a révélé un effet significatif (p=0,05).

D’aprés Hannachi et al. (2007), chaque individu, dans son milieu, exprime différemment
ses potentialités génétiques, ce qui pourrait étre a I’origine de cette variabilité. La charge des
arbres en fruits influe également sur le poids des fruits (EI Antari et al., 2000).

Ces résultats confirment la variabilité régionale trouvée par Grati-Kamoun (2007) qui a
mis en exergue I’influence du milieu agrologique sur les caractéristiques pomologiques des

fruits.

» Poids du noyau

Les résultats obtenus montrent que le poids moyen du noyau des olives provenant des

arbres ages est éleveé a celui du noyau des olives des jeunes arbres, et ¢ca dans les deux régions.
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La valeur la plus élevée est enregistrée dans la région de DBK avec 0,45g chez les arbres agés et

la plus faible, 0,37 g chez les jeunes arbres de la région de Mekla (figure 09).
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Figure 09 : valeurs moyennes de Poids du noyau des olives de la
variété chemlal issues des arbres agés et jeunes (g)

L’analyse de la variance pour les deux facteurs étudiés révele un effet tres hautement
significatif pour ce paramétre et le test NEWMAN-KEULS au seuil 5% regroupent les
échantillons d’huiles d’olives étudiées dans deux groupes homogenes A et B,(Annexel0).

> Calibre de fruit

Les valeurs maximales de la longueur des fruits sont obtenues chez les olives des arbres
agés des deux régions : 1,95cm pour la région de Mekla et 1,90 cm pour la région de Draa
Ben Khedda. Pour la largeur des fruits, la plus grande valeur est enregistrée chez les olives
des arbres agés de la région de Draa Ben Khedda (1,39 cm) et la plus faible est obtenue par

les olives issue des arbres jeunes de la méme region avec 1,27cm (figure 10).

On reléve aussi que les fruits des arbres agés peuvent atteindre un poids maximum de
2,17 g dans la région de Draa Ben Khedda donc peuvent étre considérés comme des olives a
calibre moyen, et c’est la méme chose pour les fruits issus des jeunes arbres de la région de
Mekla. Alors que dans la localité de Draa Ben Khedda, le poids des fruits des jeunes arbres

ne dépassent pas 1,92 g et par consequent, ces fruits font partie de la catégorie des olives a
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faible calibre. Les différences observées pourraient étre empaillées aux conditions climatiques

et particulierement la pluviométrie (Sadkaoui, 2010).
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FigurelO : Valeurs moyennes de calibre du fruit de I’olive de la
variété chemlal issues des arbres agés et jeunes

L analyse statistique des valeurs moyennes de la largeur de I’olive montre un effet trés
hautement significatif (p=0,000) pour le facteur région par contre la catégorie d’age des arbres
n’a aucun effet sur cette variable. De plus, la longueur de I’olive n’a pas éte influencée par ces

deux facteurs étudiés (p> 0,05).

» Calibre du noyau

Les valeurs moyennes pour la longueur du noyau varient entre 1,35 cm et 1,83cm pour les
fruits des jeunes arbres et 4gés avec une meilleure valeur enregistrée dans la région de
Mekla (1,83 cm) et I’analyse statistique des résultats obtenus révele que cette variable varie
d’une facon tres hautement significative entre les régions etudiées et d’une maniere

significative entre les arbres jeune et les arbres 4gé de la méme région (figure 11).
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Figure 11 : Valeurs moyennes de calibre du noyau de I’olive de
la variété chemlal issues des arbres agés et jeunes

Concernant la largeur des noyaux, les résultats obtenus sont identique pour les deux
catégories d’age (0,69 cm) et ¢a dans la region de Mekla. Pour la région de Draa Ben
Khedda, les valeurs enregistrées sont trés proche et varie de 0,65 cm pour les jeunes arbres a
0,71 cm pour les arbres agés (figure 11).

L’analyse statistique montre que cette variable «largeur des noyaux » différe
significativement (p<0,05) selon la région et d’une fagon hautement significative entre les

arbres ageés et les arbres jeunes.

2.1.3. L’humidité des olives

Selon les résultats obtenus, La valeur la plus importante est observee dans le cas des arbres
agés de la région de Mekla (66,07 %) alors que la plus faible est rencontrée dans le cas des
arbres jeunes de la région de Draa Ben Khedda soit 59,46 % (Figure 12).

De plus, on constate que, au niveau région, c’est la région Mekla qui a donnée des fruits
avec des teneurs en eau les plus élevee et I’analyse de la variance confirme cette variation

existante au niveau région ou on a enregistrés une différence significative de cette variable.
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Figure (12) : Valeurs moyennes de I’humidité du fruit de
I’olive de la variété chemlal issues des arbres agés et jeunes

Selon Esti et al., (1998) , la quantité d’eau décelée dans I’olive est tributaire des conditions
environnementales dominantes dont la pluviométrie, I’apport d’eau, le cultivar et le stade de
maturation.

Concernant I’age des arbres, aucun effet significatif n’a été enregistré entre les deux
catégories d’age.

2.2. Les caractéristiques physico-chimiques de I’huile

2.2.1. Teneur en eau de I’huile d’olive
Les résultats obtenus (Figure 13) ont montré que les différents échantillons d’huile

analysés présentent des teneurs en eau importantes et qui sont supérieure aux normes établies
par le COI (2015).
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Figure (13) : Valeurs moyennes de I’humidité de I’huile d’olive
de la variété chemlal issues des arbres ageés et jeunes
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La teneur en eau dans I’huile est principalement liée au systéme d’extraction de I’huile
d’olive notamment, systeme de décantation qui n’élimine pas complétement I’eau végeétale

des olives, (Benrachou, 2013), ce qui est peut étre a I’origine de ces teneurs élevées en eau.

Par ailleurs, un taux élevé en humidité peut favoriser les réactions d’hydrolyse et
d’oxydation (Karlskind, 1992, in Ait Oumessoud et Doufene, 2017)

En effet les valeurs les plus élevés sont obtenues par les huiles de la région de Draa Ben
Khedda et ¢a quelque soit la catégorie d’age. Ainsi, a noter que dans la méme région, les taux
d’humidité de I’huile des jeunes arbres est proche de celui de I’huile des arbres agés.
L’analyse statistique des résultats obtenus révele une différence tres hautement significative

(p=0,000) pour le facteur site de culture et hautement significative selon I’age des arbres.

2.2.2. Acidité libre
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Figure (14) : Valeurs moyennes de taux d’acidite libre
(% d’acide oléique) des huiles d’olives analvsées

Les résultats montrent que le pourcentage d’acidité de I’huile des différents échantillons
d’huile étudiée est inférieure & 0,8 %, norme fixee par le COI (2015) pour une huile d’olive
vierge extra. Cette conformité peut nous renseigner sur la fraicheur des olives dont on a extrait
I’huile, le respect de I’itinéraire technique lors de la récolte, de transport des olives et de
I’extraction de I’huile.

Une acidité similaire a été notée chez I’huile d’olive obtenue des arbres agés et ¢a dans les deux
régions (0.15 %). Par contre, I’huile obtenue des jeunes arbres de la région de Mekla présente un
indice acide (0.18 %) qui est légérement supérieure a celui obtenu par I'huile d’olives des jeunes
arbres de la région de Draa Ben Khedda (0,11%). Cette légere différence peut étre tributaire de I'état
sanitaire des fruits d’olive cueillis (piqures d’insectes).
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L analyse statistique de la variance pour les valeurs moyennes d’acidité obtenue montre
que cette derniere difféere d’une facon hautement significative selon la région de culture et

d’une maniére significative selon I’age des arbres (p<0,05).

Aprés le stockage pendant trois mois, le pourcentage d’acidité augmente dans tous les
échantillons étudies par rapport a la valeur initiale, notamment pour I’huile d’olive des jeunes
arbres de la région de Mekla (de 0.18% avant stockage jusqu'a 0.51% aprés trois mois de
conservation).

D’apres les résultats de I’analyse de la variance, le facteur stockage agit d’une fagon tres
hautement significative (p=0.0004) sur cette variable et le test NEWMAN-KEULS au seuil
de 5% regroupent les échantillons d’huile d’olive étudiées dans deux groupes homogene A et
B (Annexe 17).

L’augmentation de I’acidité est le résultat dune hydrolyse partielle ou totale des
triglycérides qui donnent des acides gras libres, entrainant la diminution du pH des corps gras.
Cette hydrolyse s’accompagne généralement d’une oxydation car les acides gras s’oxydent
facilement lorsqu’ ils sont a I’état libre.

2.2.3. Indice de peroxyde

Les résultats obtenus montrent que les indices de peroxydes sont inferieurs a 20 meq
d’0O,/kg, donc conformes aux normes du COI (2015) pour les huiles d’olive extra vierges.
Cette conformité est due a la rapidité d’extraction d’huile apres la récolte.

L’huile d’olive des jeunes arbres présente un indice de peroxyde qui est légérement
supérieure a celui des arbres agés et ca tant pour la région de Draa Ben Khedda que pour la
région de Mekla. L’analyse statistique de la variance ne montre aucun effet significatif pour

les facteurs age des arbres et milieu de culture (Figure 15).

.
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Figure (15) : Valeurs moyennes de I’indice de peroxyde (meqd’O2/kg)
des huiles d’olives analysees

|

Aprés trois mois de stockage, une augmentation de I’indice de peroxyde dans tous les

échantillons d’huile étudie. Cette augmentation de I’indice de peroxyde est plus remarquable
notamment dans I’huile d’olive de la région de Draa Ben Khedda ainsi que dans I’échantillon
d’huile des jeune arbres de la région de Mekla, avec des valeurs qui oscillent de 26,25 meq
d’0O, /kg a 29,75 meq d’O, /kg et qui sont élevees par rapport aux normes du codex. A noter
aussi une légere augmentation de la valeur de I’indice de peroxyde dans I’huile d’olive issue
des arbres agés de la région de Mekla (de 12,25 meq d’O2/kg & 12,75 meq d’O2/kg).

Ces augmentations de I’indice de peroxyde peuvent étre s’expliquées par une forte
oxydation des acides gras insaturés qui a abouti a la formation d’hydroperoxydes, et d’aprés
Khlif (2000), I’hydroperoxydation commence trés lentement au début du stockage et
s’acceéleére par la suite, donc plus la durée de stockage est longue, plus la fixation de I’oxygeéne
de I’air sur les doubles liaisons des acides gras polyinsaturés devient importante, d’ou la
formation d’hydro peroxydes.

L analyse statistique des résultats obtenus montre que cette variable varie d’une facon
hautement significatif selon la durée de stockage, et le test de NEWMAN-KEULS au seuil

5% donne deux groupes homogéne A et B (Annexel8).

2.2.4. Dosage des pigments
L’huile d’olive contient des composés mineurs qui lui conférent ses qualités
organoleptiques et nutritionnelles. Parmi ces composés mineurs, les pigments, qui en raison

de leur caractere anti -oxydant dans I'obscurité et pro-oxydant dans la lumiére, semblent jouer
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un réle important dans la stabilité oxydative de I’huile au cours de son stockage, et dans la
préservation de sa qualité, (Tanouti et al ,2011). La teneur en pigments est influencée par le
cultivar, I’indice de maturation, la zone de la production, le systéme d’extraction et les
conditions de stockages, (Cheikh M., 2016).

» Teneur en chlorophylle
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Figure (16) : Teneurs moyennes en chlorophylles de I’huile d’olive de
la variété chemlal des arbres agés et jeunes (ppm)

Le dosage des chlorophylles fait apparaitre des variations importantes d’un échantillon a
un autre. En effet, la valeur la plus élevée (5,91 ppm) est obtenu par I’échantillon d’huile des
jeunes arbres de la région de Draa Ben Khedda alors que la plus faible, qui est de 0.52 ppm,
est marquée par les méme jeunes arbres mais dans la région de Mekla.

A noter aussi que I’huile d’olive provient de la région de Draa Ben Khedda contient des
quantités appréciables de chlorophylles par rapport a celle issue des olives de la région de
Mekla. Ce faible taux enregistré par les huiles de la région de Mekla peut étre expliqué par les
indices de maturité des olives de cette région (3,22 pour les arbres agés et 2,86 pour les arbres
jeunes) qui sont legérement plus elevés que ceux des olives de la région de Draa Ben Khedda.

En effet, la teneur en chlorophylles des fruits diminuent au fur et a mesure de leur
maturation suite a la réduction de la I’activité photosynthétique qui diminue progressivement
(Moussouni et Zaidi, 2017). La diminution de la teneur en chlorophylle durant la maturation

pourrait étre expliqué par la transformation de la chlorophylle a et chlorophylle b en
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phéophytine a et phéophytine b, qui confere a I’huile une coloration jaune, (Hamza et
Mayout, 2016).

L’analyse de la variance pour le facteur age des arbres ne montre aucun effet significatif
sur ce parametre tandis que le site de culture révele un effet trés hautement significatif sur
cette variable.

Aprés une durés de stockage qui est de trois mois, les teneurs en pigment chlorophylliens
diminuent considérablement dans tous les échantillons d’huile étudiée. Rahmani M. (1989) ;
Méndez A. I. et Falqué E. (2007) in Benrachou (2013) ont montré que le contenu en
pigments chlorophylliens diminue de plus de 30% et se dégradent au cours du stockage.

En effet, selon les analyses statistiques réalisées, la durée de stockage des huiles étudiées
montre un effet trés hautement significatif (p=0.001) sur le parametre étudie, et le test
NEWMAN-KEULS au seuil 5% regroupent les échantillons d’huile d’olive dans deux
groupes homogene A et B (Annexel9).

» Teneur en caroténoides
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Figure 17 : Teneurs moyennes en Caroténoide de I’huile d’olive de la
variété chemlal des arbres &gés et jeunes (ppm)

Les résultats montrent que I’huile de la région de Draa Ben Khedda présente une
concentration en B caroténe plus importante que celle de I’huile de la région Mekla et ceci
quelque soit la catégorie d’age. Elle est de I’ordre de 2,43 ppm pour les jeunes arbres et 1,86
ppm pour les arbres agés de la région de Draa Ben Khedda et de 0,39 ppm et 0,1 ppm pour

les arbres agés et jeunes respectivement de la région de Mekla. On doit mentionner que les
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teneurs faibles en caroténoides pour I’huile provenant de la région de Mekla peut étre due a
une maturation avancee des olives cueillis des arbres ages et jeunes de cette région par rapport
a celles récoltées de la région de Draa Ben Khedda, Lazzer et al., (2006) in Benrachou (2013)
ont demontré qu’il existe une régression trés rapide de la teneur en caroténes au cours de la
maturation des olives.

Aprés trois mois de stockage, nous observons une diminution de la teneur en
carotenoides de I’huile d’olive par rapport a la valeur initiale dans tous les echantillons
étudies.

Les caroténes sont des substances chimiques naturelles, elles présentent une action
vitaminique et anti-oxydante et impliquées dans les mécanismes d’oxydation de I’huile, leur
présence en quantité suffisante dans I’huile permet de retarder le phénomene de la photo
oxydation et de préserver les parametres de qualité de I’huile au cours du stockage,
(Benrachou, 2013).

Les résultats de I’analyse statistiques réalisée révele un effet trés hautement significative
(p=000) pour les facteurs région de culture et durée de stockage des huiles tandis que le

facteur « catégorie d’age » ne montre aucun effet significatif sur cette variable.

2.2.5. L’extinction spécifique dans I’ultra-violet

L’extinction spécifique des huiles dans I’ultraviolet (K3, et Ky70) constitue un parameétre
important de leur qualité. En effet, Les valeurs de I’indice de peroxyde inferieur ou égale a
20 meq O,/Kg d’huile ne signifient pas toujours I’absence du phénoméne d’oxydation. Le
recours a la détermination des coefficients (K3, Kz7o) d’absorbance dans I’ultraviolet,
renseigne sur la présence ou I’absence de produits d’oxydation secondaire dans I’huile.
Les hydroperoxydes des premiers stades de I’oxydation absorbent a 232 nm, alors que les
produits d’oxydation secondaires tels que les cétones insaturées-dicétones absorbent au
voisinage de 270 nm. L’absorbance dans I’ultraviolet est un moyen d’évaluation de I'état de
conservation de I'huile. C'est également un indicateur sur la douceur de la méthode
d'extraction et sur I'oxydation par surexposition de I'huile a I'air lors de la trituration, (Tanouti
etal., 2011).

» L’extinction spécifique a 232 nm

A partir des résultats obtenus, il ressort que, avant le stockage des huiles, toutes les

absorbances sont conformes aux normes établies par le C.O.1 (2015) puisque I’extinction

spécifique Ky3, de tous les échantillons d’huile étudiee est inférieure a 2,6 a I’exception de

e
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I’échantillon d’huile d’olive des jeunes arbres de la région de Mekla qui excede Iégérement
les limites du C.O.I (2015) avec une valeur de 2,64 (Figure 18).

2,88

3 A 2,66 254 26 252 2,74 2,64
2,5 -

2 7 W UV3232nm
1,5 A

1 m UV2a232nm
0,5 - apres trois mois de

stockage
0]
Agé Jeune Agé Jeune
Région 1 Région 2

Figure 18 : Valeurs moyennes de I’absorbance spécifique dans I'UV a
232 nm de I’huile d’olive de la variété chemlal des arbres agés et jeunes

J

Ces resultats confirment que toutes ces huiles étudiés appartiennent a la catégorie Vierge
Extra. Par ailleurs, le fait que I’huile de tous les échantillons appartient a la catégorie vierge
extra est la conséquence directe d’une récolte manuelle et d’une extraction immédiate sans
procéder au stockage des olives.

En effet, de point de vue age de I’arbre, on remarque que I’huile d’olive des jeunes arbres
présente la valeur moyenne de K3, la plus élevée par rapport a celle des arbres agés et ca dans

les deux région étudiées.

Apres une durées de stockage qui est de trois mois, les valeurs de I’absorbance a 232 nm
montre une augmentation de cet indice, ce qui signifie I’augmentation des produits primaires
d’oxydation, les hydroperoxydes. L’absorbance a 232 nm suit la méme évolution que I’indice
de peroxyde. En effet, Il est a noté que ces mémes échantillons d’huile, ont présentés, aprés
trois mois de stockage, des valeurs d’indice de peroxyde plus élevées.

D’apres le tableau d’analyse de la variance, chacun des facteurs étudiés ne montrent un

effet significatif sur cette variable (annexe 21).
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» L’extinction spécifique a 270 nm
Les valeurs obtenues avant le stockage des huiles, montrent que I’huile d’olive des
arbres agés de la région de Mekla présente une extinction spécifique sensiblement élevée que
les autres échantillons d’huile étudiée ( 0,20); c’est aussi I’huile la plus insaturée, ceci
confirme sa légere oxydabilité. La valeur la plus faible est enregistrée par I’huile d’olive des

jeunes arbres de la méme région qui est de I’ordre de 0,14 (Figure 19).
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Figure 19 : Valeurs moyennes de I’absorbance spécifique dans I'UV a
270 nm de I’huile d’olive de la variété chemlal des arbres agés et jeunes

Ces valeurs indiquent que les huiles d’olives étudiées ne contiennent que tres peu de
produits secondaires d’auto oxydation.

Les résultats des différents indices se situent tous dans les limites de la norme du
C.0.1(2015) (K270 < 0,25) pour une huile d’olive vierge extra.

Apreés le conditionnement de ces huiles pour une durée de trois mois, et comme le montre
I’histogramme n°® 19, on marque une légere élévation de I’extinction spécifique a 270 nm
dans tous les échantillons. Cette élévation est significative de I’oxydation secondaire de
I’huile. En effet, I’extinction @ 270 nm d’un corps gras brut peut étre considérée comme une
image de son état d’oxydation, plus I’huile est peroxydée et plus I’extinction a 270 nm est
forte, plus elle est riche en produits secondaires d’oxydation en particulier des dicétones et

des cétones insaturées qui absorbent la lumiére vers 270 nm, (Benrachou, 2013).
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Les résultats de I’analyse de la variance montrent que I’absorbance dans I’'UV a 270 nm
n’est pas influencé par les facteurs étudiés (site de culture, age des arbres et durée de

stockage des huiles).

2.2.6. Composition en acides gras :

Divers facteurs tel que le degré de maturité des olives, le climats et la variétés ont une incidence sur le

profil de composition en acides gras de I’huile d’olive, (Haddam et al., 2014).

L'étude de la composition en acides gras d’huile d’olive des différents échantillons

permet de distinguer les acides gras suivants (Tableau n°02) :

e Acides gras saturés : Acide palmitique (C16:0), acide margarique (C17:0), acide stéarique
(C18:0), acide arachidique (C20:0) et acide béhénique (C 22 :0);
e Acides gras mono-insaturés : Acide palmitoléique (C16:1), acide oléique (C18:1) et acide
gondoique (C20 :1);
e Acide gras polyinsaturés: Acide linoléique (C18:2) et I’acide linolénique (C18:3).

L’analyse effectuée montre qu’il y a une nette prédominance de I’acide oléique, acide
gras mono-insaturé, ainsi qu’ une similarité de contenu dans tous les échantillons de I’huile
étudiée avec 65,8 % et 64,48 % pour I’huile des jeunes arbres de Draa Ben Khedda et Mekla
respectivement et 65,59 % , 65,42 % pour I’huile des arbres agés de Draa Ben Khedda et
Mekla respectivement .En effet La teneur élevée en acide oléique permet de diminuer la
rapidité d’oxydation d’une huile (Chimi et al., 1991).

Pour I’ensemble des échantillons d’huile étudiée, des taux élevés en acide gras saturés
(AGS) ont été décelées. La teneur la plus élevée est obtenue chez I’huile provenant des arbres
agés de la région de Draa Ben Khedda (19,63 %), cette teneur est légerement supérieure a
celle obtenue par les arbres agés de la région Mekla (17,77 %), pour les jeunes arbres, les
teneurs en AGS enregistrées sont presque les méme dans les deux régions, elle est de I’ordre
de 19 %.

Pour la proportion d’acides gras mono-insaturés (AGMI), Des similarités ont été notées
entre les huiles des différents échantillons malgré la diversite des sites et des catégories

d’ages, environ 68% pour chaque échantillon. En effet, Les acides gras mono-insatures ont

-
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une grande importance en raison de leurs implications nutritionnelles et leurs effets sur la

stabilité oxydative des huiles.

C16:0 Acide palmitique 17,03 17,16 15,49 17,05 7,5-20
C16:1G07 Acide palmitoléique 2,19 2,21 2,76 2,88 0,3-3,5
C17:0 Acide Margarique tr tr 0,1 0,09 0-0,3
C18:0 Acide stéarique 191 1,87 1,69 1,84 0,5-5
C18:1609 Acide oléique 65,59 65,8 65,42 64,48 55-83
C18:2G06 Acide linoléique 11,71 11,36 12,96 11,94 3,5-21
C18:3G)3 Acide linolénique 0,61 0,57 0,55 0,67 0-1,0
C20:0 Acide arachidique 0,41 0,39 0,32 0,4 0-0,6
C20:1G09 Acide gondoique 0,35 0,35 0,35 0,37 0-0,4
C22:0 Acide béhénique 0,28 0,23 0,27 0,28 0-0,2
Acide gras saturés(AGS) 19,63 19,26 17,77 19,57 ND
Acide gras mono-insaturés (AGMI) 68,13 68,36 68,53 67,73 ND
Acide gras polyinsaturés (AGPI) 12,32 11,93 13,51 12,61 ND
Acide gras insaturés (AGI) 80,45 80,29 82,04 80,34 ND

Tableau n°2:Composition en acides gras des huiles d’olives analysées

Pour les acides gras polyinsaturés (AGPI), représentés notamment par I’acide linoléique,
I’analyse révele que I’huile de la région de Mekla présente une teneur qui est légérement
supérieure a celle de I’huile issue de la région de Draa Ben Khedda. Sachant que acide
linoléique est le principal composant responsable du vieillissement chimique de I’huile, un
accroissement croissant de cet acide jusqu’a la limite de la norme C.O.l. (21,0%) peut
engendrer une plus grande stabilité a I’oxydation et par conséquent un déclassement de ce
produit, (Sadkaoui, 2010).

La composition en acide gras est tres variable et dépend de la variété d’olives, la région de
production et de I’année de la récolte (influence des conditions environnementales),
(Benrachou, 2013). En effet, la composition acidique est fortement influencés par les
parameétres pédoclimatiques et selon (Angerosa et al., 1996) in (Sadkaoui, 2010), le taux en
acides gras insaturés est d’autant plus important que la température est élevée ou que

I’altitude est faible.
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Conclusion

Dans le présent travail nous nous sommes intéressés a I’étude de la qualité de I’huile d’olive
selon I’age des arbres et la durée de stockage de I’huile issue des régions de Draa Ben Khedda
et de Mekla.

A I’issu des résultats obtenus, nous avons pu tirer les conclusions suivantes :

Les résultats obtenus ont montré que I’indice de maturité varie significativement avec la

région par contre la catégorie d’age des arbres n’a aucun effet sur cette variable.

Pour les caractéristiques pomologiques, nous avons observé un effet hautement significatif
de I’dge des arbres et de la région sur le poids des noyaux, mais pour le fruit, seule
I’interaction entre ces deux facteurs qui a montré un effet significatif.

La comparaison des taux d’humidité de la pate des fruits a révélé un effet tres hautement
significatif pour le facteur région.En effet, les olives de la région de Meklaont présentés les
taux les plus élevés. Quant au teneur en eau des huiles étudiées, les échantillons de Mekla,
leur teneur est plus faible par rapport a celle de la région de Draa Ben Khedda. Pour le facteur
age, nous avons constaté qu’il n’apasd’influence sur la teneur en eautant pour les olives que
pour les huiles.

Concernant les parametres de qualité des huiles analysées, la détermination de I’acidité,
I’indice de peroxyde et le coefficient d’extinction dans I’'UV a 232 nm et a 270 nmles résultats
obtenus ont montré qu’ils sont classeés dans la catégorie des huiles vierges extra selon les
normes du COIl (2015).L’analyse de la variance confirme la forte affectation de ces
paramétres par la durée de stockage. Par contre I’age des arbres et la région n’ont pas d’effet
sur ces parametres chimiques a I’exception de I’acidité des huiles qui a montré un effet
significatif vis avis de ces deux facteurs.

Les variations observées au niveau des concentrations des pigments chlorophylliens et les
caroténoides des huiles étudiées en fonction dela régionet la durée de stockage sont
hautement significatives pour les deux facteurs.

Pour la composition en acides gras, qui est un critéere déeterminant dans la qualité de I’huile
d’olive, et d’aprés les résultats obtenus, il ressort que tous les pourcentages des acides gras
obtenus sont dans les normes commerciales du C.O.1 (2015).

A noter aussi, une prédominance nette d'acides gras insaturés (AGI) (de 80 % a 82 %),par
rapport aux acides gras saturés (AGS) (de 17% a 19%). Ces acides gras insaturés

sontreprésentés principalement par les AGMI dont I’acide oléique qui intervient dans la

g
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prévention des maladies cardiovasculaires et les AGPIdont les acideslinoléiqueetlinolénique,
quisont indispensables a I’alimentation humaine mais, en quantité élevée, I’huile devient
sensible a I’oxydation.En effet I’acide gras majoritaire des huiles d’olives analysées c’est
I’acide oléique qui se montre avec des teneurs intéressanteset pratiquement identique dans
toutes leshuiles étudiées,de I’ordre de 65 %.

En tout état de cause, sur le plan nutritionnel et thérapeutique, I’huile d’olive devrait contenir,
selon les recommandations les plus récentes, une faible teneur en acides gras saturés et une
teneur élevée en acides gras insaturés, ceux-ci devant étre principalement mono-insaturés
(acide oléique).

En perspective, d’autres travaux sont a proposer pour mieux cadrer I’effet de I’age et la région
sur la qualité et la composition de I’huile d’olive. Pour cela, il serait judicieux d’élargir cette
étude sur d’autres régions et de compléter par d’autres analyses plus fines a savoir : la
détermination des profils en polyphénols et en composés aromatiques, I’analyse sensorielle,
etc.
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Annexel: Détermination dela teneur en eauet matieres volatiles d’huile

Matériels :

Balance analytique ;
Bécher ;
Etuve réglable 3410312 °C

Mode opératoire :

Régler I’étuve a 103+2 °C;

Peser un bécher a vide aprés I’avoir lavé ; séché ; soit mg ce poids ;

Peser 5g d’huile d’olive dans ce bécher, soit m; le poids du bécher et huile ;
Introduire le bécher contenant I’huile dans I’étuve pendant 1 heure ;

Refroidir I’ensemble (bécher+huile) dans un dessiccateur ;

Peser I’ensemble (bécher+huile), soit m2 le poids de cet ensemble

Répéter la méme opération dans les mémes conditions jusqu'a I’obtention d’un poids
constant .

Annexe?2 : Protocole expérimentale de I’acidité :

Matériels:

2 Eralens —Mayer ;
01 Burette de 10ml ;
Balance analytique ;
Plaque chauffante.

Réactifs :

Ethanol a 96%

Solution de KOH a 0.1N ;

Phénolphtaléine ,solution & 10g/l dans I’éthanol a 96%

Mode opératoire :

e Dans un Erlen-Meyer, mettre 25ml d’éthanol ;

e On ajoute 0.5ml de la solution de phénolphtaléine porter a ébullition ;

e Atempérature encore elevée neutralisé(en utilisant une burette) avec précaution
tout en agitant I’Erlen- Meyer avec la solution de KOH a 0.1N jusqu'a apparition
d’une coloration rose persistant ;

e Peser 5g d’huiled’olive,dans un Erlen —Meyer2 ;

e Ajouter I’éthanol neutralisé(contenu de I’Erlen- Meyer1)

e Mélanger soigneusement, porter le contenu a I’ébullition et titrer avec la solution
de KOH en agitant pendant le titrage ;



Annexe 3 :

Matériels:

Réactifs :

Aurréter le titrage quand la coloration rose persiste pendant au moins 10 secondes
Noter la chute d burette (volume de KOH)

Détermination de I’indice de peroxyde

e 1Erlen -Meyer ;

e Pipettes 1ml,10ml,15ml ;
e 1 bécher

e lburette de 10ml ou 25mi

Chloroforme ;

Acide acétique ;

Solution aqueuse d’iodure de potassium(KI)

Solution de thiosulfate de sodium(Na25203) a 0.01% ;
Solution D’amidon a 1%.

Préparation des solutions :

» Empois d’amidon : On pese environ 1g d’amidon et on le dissout dans 100ml d’eau
distillée chaude et laisser agiter a I’aide d’un agitateur magnétique jusqu'a I’apparition
de la couleur transparente

» Solution de thiosulfate de sodium(Na2S203)a 0.01N :Dissoudre 2.48¢g de(
Na2S203)dans un litre d’eau distillée chaude

» Solution aqueuse d’iodure de potassium(KI) :Dissoudrel4g de( KI) dans 10ml d’eau
distillée

Mode opératoire

>
>

Y YV V

>

Peser 2 g d’huile d’olive dans un Erlen-Myer ;

Ajouter 10ml du chloroforme,15ml d’acide acétique puis 1 ml de la solution
d’iodure de potassium ;

Boucher I’Erlen- Meyer I’agiter et le laisser 5min a I’abri de la lumiere ;
Ajouter 75ml d’eau distillée ;

Ajouter 3 a 4 gouttes d’empois d’amidon ;

Titrer avec la solution de thiosulfate de sodium en agitant vigoureusement.

Annexe 4 : Détermination de la teneur en pigment :

» 2.5g d’huile ont été dissous dans le cyclohexane et portée a un volume final de 10ml.
» Les teneurs des caroténoides et chlorophylles ont été déterminées respectivement, par la
mesure de I’absorbancea 470 et670 nm



Annexe 5 : Détermination de I’absorbance en ultra-violet :
Matériels :

» Spectrophotomeétre pour mesurer des extinctions dans I’ultraviolet entre 220et 370
nm
, avec possibilité de lecture pour chague unité nanométrique ;

» Cuve en quartz prismatique, avec couvercle, de parcours optique 1cm

Réactif :

» Hexane pur

Mode opératoire :

» Dissoudre 0.1g d’huile dans 10ml d’hexane pur ;

> Réglage de spectrophotomeétre a 232et270nm ;

> Introduit les cuves a spectrophotometre remplies, le blanc (hexane pur) puis les
échantillons préparés un par un

Annexe 5 : Détermination d’acides gras :

Détermination par CPG :Méthodes pour la préparation des esters méthyliques d’acides
gras .

1-Méthode A :Transestérification a froid au moyen d’une solution Méthanolique
d’hydroxyde de potassium

Application :

Cette méthode rapide est applicable aux huiles d’olives et aux huiles de grignons d’olive
ayant une teneur en acides gras libres inférieure a 3.3 .Les acides gras libres ne sont pas
estérifiés par I’hydroxyde de potassium. Les esters éthylique d’acide gras se trans estérifient
plus lentement que les esters glycéridique et il est possible qu’ils ne se méthyles que
partiellement.

1.2 Principe :

Les esters méthyliques forment par transesterification dans une solution méthanolique
d’hydroxyde de potassium de comme phase intermédiaire avant la saponification(point 5de la
méthode 1SO5509 :2000 ,point 5 de la méthode IUPAC2.301)

1.3 Réactifs :
Méthanol ne contenant pas plus de 0,5 m/m d’eau ;

Heptane pour chromatographies ;



Hydoxyde de potassium .solution méthanolique d’environ2 N : dissoudre 11.2 g d’hydroxyde
de potassium dans 100ml de méthanol

1.4 Matériel ;

Eprouvettes a bouchon vissant de 5ml de capacité avec un bouchon muni d’un joint de
PTFE.

Pipettes graduées ou automatique de 2ml et 0.2ml.
Mode opératoire :

Dans une éprouvette & bouchon vissant de 5ml, peser environ 10.1 g del’échantillon
d’huile.Ajouter 2ml d’éptane ou Hexane et agiter. A jouter 0.2ml de la solution
méthanolique 2N d’hydroxyde de potassium. bouchera I’aide du bouchon muni d’un joint en
PTFE.bien fermer et agiter énergiquement pendant 30secondes .Laisser reposer jusqu'a ce
que la partie supérieure dela solution devienne claire .Décanter la couche supérieure, qui est
celle qui contient les esters methyligue.la solution d’hyptane estpréte pour I“injection dans le
chromatographie .IL est conseillé de maintenir la solution au réfrigérateur jusqu’au moment
de I’analyse chromatographique.lLn’est pas recommande de stocker la solution pendant plus
12heures .Le tableau regroupe I’ensemble des conditions chromatographiques.

Conditions chromatographiques pour esters méthyliques des huiles

chromatographe chrompack CP 9002

Détectur FID(250C°)

Injecteur SPLIT1/100( 250C°)

GAZ vecteur Azote

Colonne Capillaire CpSil 8CB(5 % Phenyl+
95%dimethylpolysiloxane)

Longeur 30m

Diamétre intérieur 0.32mm*05UM

Epaisseur 0.25um

Injecteur 250

Détecteur 280

Four 150¢c°.....cciiiiiiiiiin e ena...200°(4C°/mn )

Quantité injectée 0.8ul

Vitesse du papier 0.5 cm/mn




Annexe 06: Composition moyenne en acides gras totaux de I’huile d’olive (COI, 2015)

Acides gras

Normes COI (2015)

Acide myristique (C14:0)
Acide palmitique (C16:0)
Acide palmitoléique (C16:1)
Acide heptadécanoique (C17:0)
Acide heptadecénoique (C17:1)
Acide stéarique (C18:0)

Acide oléique (C18:1)

Acide linoléique (C18:2)

Acide linolénique (C18:3)
Acide arachidique (C20:0)
Acide eicosenoique (C20:1)
C22:0

C24:0

Acide gras

Trans C18 :1 trans

C18 :2trans+C18 :3 trans

<0,03

7,50 - 20,00
0,30 - 3,50
<0,30
<0,30

0,50 - 5,00
55,00 - 83,00
2,50 - 21,00
<1,00
<0,60
<0,40

<0.2

<0.2

Non specifique

Non specifique

Annexe 07 :Tableau Les différentes catégories d’huiles d’olive et leurs caractéristiques (COl,

2015).
Huile d’olive Huile Huile Huile d’olive

Catégories extra d’olive vierge d’olive courante | lampante
(Impropre a la
consommation

Acidite libreen% | <0.8 <2 <33 >3.3

d’acide oléique

Indice de Peroxyde | <20 <20 <20 Non limité

(en meqd’O2/kg

Absorbance dans

'uv

-a270nm <0.22 <0.25 <0.3

-a232nm <25 <2.60

-AK <0.01 <0.01

Teneur en eau et <0.2 <0.2 <0.2 <03

en

matiére volatiles




Annexe 8 : Analyse de la variance de I’indice de maturité

S.CE |DDL| C.M. TESTF | PROBA E.T. C.V.

VAR. TOTALE 21,321 11 1,938

VAR.FACTEUR 1 20,909 1 20,909 766,59 0

VAR.FACTEUR 2 0,097 1 0,097 3,564 0,0934

VAR.INTER F1*2 0,097 1 0,097 3,564 0,0934

VAR.RESIDUELLE

1 0,218 8 0,027 0,165 12,51%
Annexe 9 : Analyse de la variance du poids du fruit

S.C.E |DDL C.M. TESTF | PROBA ET. C.V.

VAR.TOTALE 0,166 11 0,015

VAR.FACTEUR1 | 0,016 1 0,016 2,32 0,1639

VAR.FACTEUR 2 | 0,035 1 0,035 5,061 0,05299

VAR.INTER F1*2 0,06 1 0,06 8,587 0,01856

VAR.RESIDUELLE

1 0,056 8 0,007 0,083 4,00%
Annexe 10: Analyse de la variance du poids du noyau

S.CE DDL C.M. TEST F PROBA E.T. C.V.

VAR.TOTALE 0,008 11 0,001

VAR.FACTEUR 1 0,004 1 0,004 53,931 0,00012

VAR.FACTEUR 2 0,004 1 0,004 58,204 0,00009

VAR.INTER F1*2 0 1 0 2,036 0,18948
VAR.RESIDUELLE

1 0,001 8 0 0,008 2,01%

Test de NEW-KEULS au seuil 5% pourle poids du noyau

GROUPES
F1 LIBELLES | MOYENNES HOMOGENES
1.0 DBK 0,43 A
2.0 MEKLA 0,395 B
GROUPES
F2 LIBELLES | MOYENNES HOMOGENES
2.0 A AG 0,43 A
1.0 Al 0,394 B




Annexe 11 : Analyse de la variance de la longueur des fruits

S.CEE DDL C.M. TEST F PROBA E.T. C.v.
VAR. TOTALE 0,147 11 0,013
VAR.FACTEUR 1 0,001 1 0,001 0,079 0,78085
VAR.FACTEUR 2 0,021 1 0,021 1,376 0,27449
VAR.INTER F1*2 0,003 1 0,003 0,22 0,65412
VAR.RESIDUELLE
1 0,121 8 0,015 0,123 6,53%
Annexe 12 : Analyse de la variance de la largeur des fruits
S.CE DDL C.M. TESTF | PROBA E.T. C.V.
VAR.TOTALE 1,233 11 0,112
VAR.FACTEUR 1 1,216 1 1,216 1247,413 0
VAR.FACTEUR 2 0,004 1 0,004 4,133 0,07441
VAR.INTER F1*2 0,005 1 0,005 4,919 0,05571
VAR.RESIDUELLE
1 0,008 8 0,001 0,031 3,08%
Annexe 13 : Analyse de la variance de la longueur des noyaux
S.C.E DDL C.M. TESTF PROBA E.T. C.V.

VAR TOTALE 0,012 11 0,001

VAREACTEIRA 0,008 1 0,008 45,052 0,0002

VAR FACTEUR 2 0,003 1 0,003 16,19 0,00392

VA 0 1 0 0,797 0,4017

ARRESIDUELLE 0,001 8 0 0,013 0,93%

Test de NEW-KEULS au seuil 5%

F1 LIBELLES | MOYENNES | GROUPES HOMOGENES
1.0 DBK 1,418 A

2.0 MEKLA 1,368 B

F2 LIBELLES | MOYENNES | GROUPES HOMOGENES
2.0 AAG 1,408 A

1.0 Al 1,378 B




Annexe 14

: Analyse de la variance du largueur des noyaux

S.C.E DDL C.M. TESTF PROBA E.T. C.V.
VARTOTALE 0,005 11 0
VARFACTEUR 2 0,002 1 0,002 24,834 0,00118
VARINTER F1%2 0,002 1 0,002 31,898 0,00057
VARRESIDUELLE 0,001 8 0 0,009 1,26%
Test de NEW-KEULS au seuil 5%
F1 LIBELLES | MOYENNES | GROUPES HOMOGENES
2.0 MEKLA 0,695 A
1.0 DBK 0,683 B
F2 LIBELLES | MOYENNES | GROUPES HOMOGENES
2.0 A AG 0,702 A
1.0 A 0,677 B
Annexe 15 : Analyse de la variance de I’humidité des olives
S.C.E DDL C.M. TESTF PROBA E.T. C.V.
VARTOTALE 154,308 11 14,028
REETRRN 84,961 1 84,961 10,564 0,01155
R EETEURS 5,005 1 5,005 0,622 0,45772
PRI TERE 0,001 1 0,001 0 0,98709
VARRESIDUELLE 64,341 8 8,043 2,836 4,52%
Test de NEW-KEULS au seuil 5%
F1 LIBELLES | MOYENNES | GROUPES HOMOGENES
2.0 MEKLA 65,438 A
1.0 DBK 60,117 B
Annexe 16: Analyse de la variance de I’humidité des huiles
S.C.E DDL C.M. TESTF PROBA E.T. C.V.
VAR.TOTALE 929,345 11 84,486
vRremR || BURSUY 1 872,877 575,916 0
R EETRRS 21,774 1 21,774 14,367 0,00537
VAR INTER F1#2 22,569 1 22,569 14,891 0,00489
YARRESIPUELLE | 12 125 8 1,516 1,231 3,05%




Test de NEW-KEULS au seuil 5%

F1 LIBELLES | MOYENNES | GROUPES HOMOGENES
1.0 DBK 48,833 A

2.0 MEKLA 31,775 B

F2 LIBELLES | MOYENNES | GROUPES HOMOGENES
2.0 AAG 41,651 A

1.0 Al 38,957 B

Annexe 17: Analyse de la variance de I’acidité des huiles analysées

S.CE DDL C.M. TESTF | PROBA E.T. C.V.

VAR.TOTALE 0,446 23 0,019

VAR.FACTEUR 1 0,082 1 0,082 12,461 0,00282

VAR.FACTEUR 2 0,03 1 0,03 4,52 0,04731

VAR.FACTEUR 3 0,134 1 0,134 20,311 0,0004

VAR.INTER F1*2 0,022 1 0,022 3,345 0,08305

VAR.INTER F1*3 0,039 1 0,039 5,876 0,02638

VAR.INTER F2*3 0,03 1 0,03 4,52 0,04731

VAR.INTER F1*2*3 0,003 1 0,003 0,523 0,4863

VAR.RESIDUELLE1 | 0,106 16 0,007 0,081 36,68%

Test de NEW-KEULS au

seuil 5% pourl’acidité des huiles

GROUPES
F1 LIBELLES | MOYENNES HOMOGENES
2.0 MEKLA 0,28 A
1.0 DBK 0,163 B
GROUPES
F2 LIBELLES | MOYENNES HOMOGENES
1.0 Al 0,257 A
2.0 A AG 0,186 B




GROUPES
F3 LIBELLES | MOYENNES HOMOGENES
2.0 T3 0,296 A
1.0 T1 0,147 B

Annexe 18: Analyse de la variance de I’indice de peroxyde des huiles analysées

S.C.E DDL C.M. TESTF | PROBA E.T. C.V.
VAR.TOTALE 1231,109 15 82,074
VAR.FACTEUR 1 5,641 1 5,641 0,202 0,66739
VAR.FACTEUR 2 123,766 1 123,766 4,423 0,06668
VAR.FACTEUR 3 | 631,266 1 631,266 | 22,558 | 0,00156
VAR.INTER F1*2 47,266 1 47,266 1,689 0,22873
VAR.INTER F1*3 66,016 1 66,016 2,359 0,16078
VAR.INTER F2*3 40,641 1 40,641 1,452 0,26222
VAR.INTER
F1*2*3 92,641 1 92,641 3,31 0,1039
VAR.RESIDUELLE
1 223,875 8 27,984 5,29 30,07%
Test de NEW-KEULS au seuil 5% pour I’indice de peroxyde des huiles
GROUPES
F3 LIBELLES | MOYENNES HOMOGENES
2.0 F3n2 23,875 A
1.0 F3nl 11,313 B
Annexe 19: Analyse de la variance de la chlorophylle des huiles analysees
S.C.E DDL C.M. TEST F PROBA E.T. C.V.
VAR.TOTALE 61,309 15 4,087
VAR.FACTEUR 1 21,602 1 21,602 25,636 0,00108
VAR.FACTEUR 2 1,273 1 1,273 151 0,25343
VAR.FACTEUR 3 17,596 1 17,596 20,882 0,00194
VAR.INTER F1*2 1,61 1 1,61 1,911 0,20248
VAR.INTER F1*3 10,38 1 10,38 12,318 0,00795
VAR.INTER F2*3 0,493 1 0,493 0,585 0,47117
VAR.INTER
F1*2*3 1,614 1 1,614 1,916 0,20196
VAR.RESIDUELLE
1 6,741 8 0,843 0,918 50,96%




Test de NEW-KEULS au seuil 5% pour la chlorophylle des huiles analysées

GROUPES
F1 LIBELLES | MOYENNES HOMOGENES
1.0 DBK 2,963 A
2.0 MEKLA 0,639 B
GROUPES
F3 LIBELLES | MOYENNES HOMOGENES
1.0 F3nl 2,85 A
2.0 F3n2 0,753 B

Annexe 20: Analyse de la variance des caroténoides des huiles analysées

S.C.E DDL C.M. TESTF | PROBA E.T. C.V.
VAR.TOTALE 11,71 15 0,781
VAR.FACTEUR 1 5,359 1 5,359 71,145 0,00005
VAR.FACTEUR 2 0,04 1 0,04 0,531 0,49227
VAR.FACTEUR 3 3,151 1 3,151 41,825 0,00025
VAR.INTER F1*2 0,258 1 0,258 3,419 0,09921
VAR.INTER F1*3 2,183 1 2,183 28,98 0,00075
VAR.INTER F2*3 0,008 1 0,008 0,102 0,75481
VAR.INTER
F1*2*3 0,109 1 0,109 1,446 0,26325
VAR.RESIDUELLE
1 0,603 8 0,075 0,274 36,50%
Test de NEW-KEULS au seuil 5% pourles caroténoides des huiles analysées
GROUPES

F1 LIBELLES | MOYENNES HOMOGENES

1.0 DBK 1,331 A

2.0 MEKLA 0,173 B

GROUPES

F3 LIBELLES | MOYENNES HOMOGENES

1.0 F3nl 1,196 A

2.0 F3n2 0,308 B




Annexe 21: Analyse de la variance de I’absorbance a 232 nm des huiles analysées

S.C.E DDL C.M. TESTF | PROBA E.T. C.V.

VAR.TOTALE 1,883 15 0,126

VAR.FACTEUR 1 0,101 1 0,101 0,528 0,49361

VAR.FACTEUR 2 0,04 1 0,04 0,207 0,66324

VAR.FACTEUR 3 0,176 1 0,176 0,921 0,36777

VAR.INTER F1*2 0,005 1 0,005 0,029 0,86396

VAR.INTER F1*3 0,001 1 0,001 0,008 0,9295

VAR.INTER F2*3 0,013 1 0,013 0,068 0,79551

VAR.INTER

F1*2*3 0,019 1 0,019 0,1 0,75698

VAR.RESIDUELLE

1 1,528 8 0,191 0,437 16,71%

Annexe 22: Analyse de la variance de I’absorbance a 270 nm des huiles analysées
S.C.E DDL C.M. TESTF | PROBA E.T. C.V.

VAR.TOTALE 0,026 15 0,002

VAR.FACTEUR 1 0 1 0 0,071 0,79139
VAR.FACTEUR 2 0,002 1 0,002 1,174 0,31109

VAR.FACTEUR 3 0,001 1 0,001 0,658 0,44522
VAR.INTER F1*2 0,006 1 0,006 3,317 0,10362

VAR.INTER F1*3 0 1 0 0,002 0,96803

VAR.INTER F2*3 0 1 0 0 0,98418
VAR.INTER

F1*2*3 0 1 0 0,105 0,75167
VAR.RESIDUELLE

1 0,016 8 0,002 0,044 24,73%




Résume :

L’huile d’olive « I’or vert » est un ingrédient d’exception qui opere une veritable fascination,
Ileoccupe une position unique parmi les huiles alimentaires.

En Algérie, I’oléiculture représente la culture fruitiere la plus répandue, elle couvre24 % de la
surface agricole utilisée (SAU) répartis notamment sur les zones Est et centre-Estdu pays.

Le présent travail a pour but d’étudier I’effet de I’a4ge des arbres et de la durée du stockage
sur la qualité de I’huile d’olive de la variété chemlal.

Des analyses physico-chimiques ont été effectuées sur I’ensemble des échantillons étudiés
(olive et huile) provenant de deux régions (Draa Ben Khedda et Mekla).

Les résultats obtenus apres I’étude pomologique montre que la catégorie agée influe sur le
poids de fruit et du noyau ainsi que le calibre du noyauet ne montre aucun effet sur
parameétres indice de maturité.

Les résultats des analyses physico-chimiques initiales sont conformes aux normes relatives a
la catégorie des HOVE (huile d’olive vierge extra).

Les résultats obtenus apres le stockage indiquent que ce facteur affecte les parametres
chimiques a savoirl’acidité libre,I’indice de peroxydeet les teneurs en pigments.

Concernant la composition en acides gras, toutes les huiles étudiées présentent des teneurs en
acides gras répondant aux normes, avec une prédominance de I’acide oléiques.

Mots clé :Chemlal, Huiled’olive, &4ge des arbres,région, stockage et pomologie.
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