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Résumé

Dans cette ¢tude, nous nous sommes intéress€s a la fonction de I’emballage sur la
stabilité de I’huile d’olive vierge. Nous avons, pour cet effet suivil’évolution de la qualité de
I’huile d’olive extra vierge, de la variété Chemlal, conditionnée dans quatre types
d’emballages : verre opaque vert, verre opaque marron, verre transparent et le plastique,
pendant une durée de stockage del5 a 17 mois, entreposée a la température ambiante et a la
lumiere du jour. Les parameétres analysés sont: I’acidité, I’indice de peroxyde, I’indice d’iode,
la teneur en polyphénols, la teneur en pigments, 1’extinction UV et composition en acides gras
par CPG.Les résultats obtenus ont révélé quele récipient en verre opaque assure une meilleure
protection de la qualité de I’huile car il empéche ou ralentit le processus d’oxydation en
protégeant I’huile contre les rayons lumineux. Le récipient en verre transparent lui aussi
capable de conserver la qualité de I’huile mais a un degré moindre que celui en verre opaque
par ce qu’il conduit par sa transparence a la photo-oxydation et a la réduction de la durée de
conservation d’huile. Le récipient en plastique est déconseillé pour le stockage de 1’huile
pour une langue durée puisqu’il est perméable a I’oxygéne, transparent et permet la migration
des composés du récipient vers ’huile. En conclusion, le type d’emballage est 'un des
facteurs déterminants la stabilit¢ de 1’huile au cours du stockage, ainsi le choix d’un
emballage approprié est primordial pour ralentir les réactions d’altération et prolonger par

conséquent sa vie commerciale.

Mots clés : huile d’olive ; qualité ; altération ; conservation ; emballages



Abstract

In this study, we looked at the function of packaging on the stability of virgin olive oil.
We have for this effect followed the evolution of the quality of extra virgin olive oil, the
variety Chemlal, packaged in four types of packaging: opaque green glass, opaque brown
glass, transparent glass and plastic, for a storage period of 15 to 17 months, stored at room
temperature and in daylight. The parameters analyzed are: acidity, peroxide index, iodine
number, polypenol content, pigment content, UV extinction and fatty acid composition by
GPC. The results obtained revealed that the opaque glass container provides better protection
of the quality of the oil as it prevents or slows down the oxidation process by protecting the
oil against light rays. The transparent glass container is also capable of preserving the quality
of the oil but to a lesser degree than that of opaque glass because it leads by its transparency
to the photo-oxidation and the reduction of the shelf life of the oil. The plastic container is not
recommended for storage of oil for a tongue-length since it is permeable to oxygen,
transparent and allows the migration of compounds from the container to the oil. In
conclusion, the type of packaging is one of the factors determining the stability of the oil
during storage, so the choice of an appropriate packaging is essential to slow the weathering

reactions and therefore prolong its commercial life.

Keywords: olive oil; quality; alteration; conservation; packaging.
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Introduction

L’huile d’olive est un produit trés polyvalent, elle est connue de longue date dans le
bassin méditerranéen, ou de nombreuses générations lui ont trouvé des vertus incomparables
dans le domaine de I’alimentation et de la santé. Elle est aujourd’hui largement appréciée a
travers le monde pour ses qualités nutritionnelles, ses effets bénéfiques sur la santé et ses

caractéristiques organoleptiques (CE 2002).

La quasi-totalit¢ de la production d’huile d’olive est concentré dans le bassin
méditerranéen qui représente 99% des plantations et fournit 98% de la production mondiale
(Catherine et al.2006). L’ Algérie fait partie des pays méditerranéens dont le climat est plus
propice a la culture de 1’olivier (Coutin, 2003).

L’huile d’olive vierge est obtenue a partir des olives entiers par des moyens
mécaniques, sans aucun autre traitement, a I’exception du lavage, filtration, décantation, ou

centrifugation, et elle est consommée directement. (Hrncirik et al, 2005.)

Elle est I'une des huiles végétales les plus anciennes et la seule qui peut étre
consommée sous son ¢&tat brut sans traitement préalable (Boskou, 1996.). Les effets
bénéfiques de I’huile d’olive vierge ont été attribués a sa teneur élevé en acides gras mono-
insaturés, particuliérement 1’acide oléique, et ses composé€s mineurs tels que les composés
phénoliques, les tocophérols et les caroténoides (Visioli et a/, 1998) qui sont rapportés a jouer

un rdle clé dans la prévention de 1’oxydation de 1’huile d’olive (Méndez et al, 2005).

Selon le conseil oléicole international, la qualité des huiles d’olive est un ensemble de
caractéristiques physico-chimiques et organoleptiques permettant le classement des huiles en
différentes catégories (COI, 2011). Cette qualité est influencée par plusieurs facteurs, tels que
les techniques culturales, ’apport hydrique, la période de récolte, les techniques d’extraction
et les conditions de stockage. Le choix des conditions de stockage appropriées, y compris
I’emballage, peut étre important parce qu’il peut influencer directement la qualité de 1’huile
d’olive en protégeant le produit des deux facteurs : ’oxygeéne et la lumiére (Piscopo et al,

2012).

Plusieurs types de films plastiques ou des conteneurs métalliques peuvent étre utilisé
pour emballer 1’huile, mais des bouteilles en verre de différentes formes et couleurs sont les
plus communes (Francesco et al/, 2005). La connaissance des matériaux d’emballage, leur

interaction avec I’huile, et une meilleure compréhension des voies d’oxydation sous divers
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conditions de stockage fournira les informations nécessaires pour améliorer la qualité de

I’huile d’olive emballée (Kanavouras et al, 2006).

C’est dans ce contexte que nous nous proposant d’étudier 1’influence de certaines
conditions de stockage, tels que le type d’emballage utilisé (verre transparent, verre opaque :
marron et vert, et le plastique) sur la qualité d’une huile d’olive vierge en fonction de la durée

de stockage.

L’évaluation de la qualité de I'huile d’olive vierge a été faite en ayant recours aux
analyses physicochimiques suivantes : indice de peroxydes, acidité, détermination de la teneur
en acides gras, absorbance spécifique aux rayonnements UV, indice d’iode, la teneur en

chlorophylles et caroténoides et la teneur en composés phénoliques.
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Huile d'olive



Chapitre I : Huile d’olive

1.1 Définition

On désigne par I’huile d’olive vierge toute huile extraite du fruit de d’olivier
(Oleaeuropaea L.)a I’exception des huiles obtenues par solvant ou par des procédés de ré-

estérification et de tout mélange avec des huiles d’autre nature (COI, 2003).
1.2 Production de I’huile d’olive

La production d’huile d’olive est 1’'un des secteurs les plus traditionnels de
I’agriculture dans la région méditerranéenne et il est toujours d’une importance primordiale
pour I’économie rurale pour le patrimoine local et pour I’environnement de la plupart des
pays méditerranéens. (EL De Lacroix, 2003), dont I’Espagne, I’Italie, la Grece et le Portugal
produisent 97% de la production totale de 1’U.E et 75% de la production mondiale d’huile

d’olive.

L’Algérie fait partie des pays du pourtour méditerranéen dont le climat est le plus
propice a la culture de ’olivier. En mati¢re de production d’huile d’olive, 1’ Algérie est classée

au 9eme rang avec 1.7% de la production mondiale. (Merouane et al, 2014).

Moy.2010/2014 :

Maroc Algérie 3,2 MnT
a%_ 2%
Turquie dont 71%en
6% provenance d'UE 28

France

Source FOP d'aprés OW et COI

Figure 01 : production mondiale de I’huile d’olive (http://www.fopoleopro.com/la-fop/nos-

cultures/olive/)




Chapitre I : Huile d’olive

1.3 Consommation de I’huile d’olive :

Les principaux pays consommateurs sont ¢galement les principaux pays producteurs.
L’ensemble des pays de I’'UE représentent 71% de la consommation mondiale, en premiére
position la Greéce 16.3 kg / an / habitant suivie de I’Espagne 10.4kg, Italie 9.2 kg, Portugal
7 .1kg. Les pays du pourtour méditerranéen représentent 77% de la consommation mondiale
comme le Maroc avec 3.9 kg / an / habitant, la Tunisie 3.7kg, le Liban 4.5 kg, la Turquie 2 kg
et I’Algérie avec 1.5 kg.

Les autre pays consommateur sont I’Australie avec 1.6 kg/ an/ habitant, Canada 1.1kg

I’Etats-Unis 0.9 kg, Japon 0.4kg. (Marché Oléicole, 2015).

Brésil Altres
2% Moy.2009/2013 :
Maroc\- 3,2 MnT
3%
dont 62%
Turquie dans I'UE 28
4%
Syrie {
4%
UK
2%
Allemagne
2% 4% 3% Source FOP d'aprés OW et COI

Figure 02 : La consommation mondiale de 1’huile d’olive (http://www.fopoleopro.com/la-
fop/nos-cultures/olive/)

1.4 Catégories de I’huile d’olive

Parmi les huiles d’olive on distingue différente catégories. L’appartenance a une catégorie
est définie en fonction de 1’évaluation de quelques parameétres de qualité de 1’huile d’olive

principalement 1’acidité (Christopoulou et al, 1995 ; Fedeli 1999). On trouve donc :

1. Huile d’olive vierge : c’est une huile obtenue a partir du fruit de 1’olivier par procédés
mécanique ou autre procédés physiques et dans des conditions thermiques qui
n’entrainent pas 1’altération de I’huile. Les fruits n’ont subi aucun traitement autre que

le lavage. L’huile est obtenue exclusivement par la décantation, la centrifugation et la
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filtration du jus des fruits. Elles font 1’objet du classement et des dénominations ci-

apres :

Huile d’olive vierge extra : huile d’olive dont 1’acidité libre exprimée en acide

oléique est au maximum de 0.8g pour 100g et les autres caractéristiques sont

conformes a celles prévues pour cette catégorie.

Huile d’olive vierge : huile d’olive dont I’acidité libre exprimée en acide

oléique est au maximum de 2g pour 100g et dont les autres caractéristiques

sont conformes a celles prévues pour cette catégorie.

Huile d’olive vierge courante : huile d’olive vierge dont 1’acidité libre

exprimée en acide olé¢ique est au maximum de 3.3g pour 100g et dont les

autres caractéristiques sont conformes a celles prévues pour cette catégorie.

Huile d’olive vierge lampante (non propre a la consommation en 1’état) : huile

d’olive vierge dont I’acidité libre exprimée en acide oléique est supérieure a
3.3g pour 100g et dont les autres caractéristiques sont conformes a celles

prévues pour cette catégorie.

2. Huile d’olive raffinée : huile d’olive obtenue par raffinage d’huile d’olive vierge,

dont ’acidité libre exprimée en acide oléique ne peut étre supérieure a 0.5g pour 100g

et dont autres caractéristiques sont conformes a celles prévues pour cette catégorie.

Huile d’olive : huile constituée par couplage d’huile d’olive raffinée et d’huile d’olive

vierge autre que lampante, dont I’acidité libre exprimée en acide oléique, ne peut étre

supérieure a 1.5g pour 100g et dont les autres caractéristiques sont conformes a celles

prévues pour cette catégorie.

Une autre catégorie d’huiles peut étre mise en évidence ; il s’agit des huiles de grignons

d’olive. Cette huile est obtenue par traitement aux solvants ou autres procédés physiques des

grignons d’olive, a I’exclusion des huiles obtenues par des procédés de ré-estérification et de

tout mélange avec des huiles d’autre nature (Veillet, 2010). Elle est commercialisée selon les

dénominations et définition ci-apres :

1.

Huile de grignons d’olive brute : est ’huile de grignons d’olive destinée au raffinage

en vue de son utilisation dans 1’alimentation humaine ou destinée a des usages

techniques.

Huile de grignons d’olive raffinée : huile obtenue par raffinage d’huile de grignons

d’olive brute, dont I’acidité libre exprimée en acide oléique, ne peut étre supérieure a

)
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0.5g pour 100g et dont les autres caractéristiques sont conformes a celles prévues pour

cette catégorie.

3. Huile de grignons d’olive : huile constituée par couplage d’huile de grignons d’olives
raffinée et des huiles vierges autre que lampante dont ’acidité libre exprimée en acide
oléique ne peut étre supérieure a 1.5g et dont les autres caractéristiques sont

conformes a celles prévues dans cette catégorie.

I.5 Composition chimique de I’huile d’olive

La composition chimique de I’huile d’olive (Oleaeuropaea L.) dépend largement de la
variété du fruit, des conditions agronomiques, du degré de maturité, des procédés d’extraction

et des conditions de stockage (Cichelli et Pertesna, 2004).

L’huile d’olive contient des ¢léments majeurs et mineurs. Elle posséde une
composition nutritionnelle équilibrée en fraction saponifiable (acides gras et triglycérides qui
représentent 98% du poids total), et une fraction insaponifiable qui sont des composés
mineurs représentant 2% du poids total de I’huile (stérols, polyphénols, tocophérols,

pigment,....) (Benlemlih et Ganam 2012).

= Triglycérides & Acides gras libres = Compoés mineurs
2%
98%

Figure 03 : composition biochimique de I’huile d’olive. (Benlemlih et Ganam 2012).

L.5.1 composés majeurs :

Elle est constituée généralement de 98 a 99% de triglycérides, de 1 a 2% d’acides gras
libres ainsi que de composés mineurs de nature glycéridique tel que les cires, les mono et
diglycérides et les phospholipides (Ryan et al., 1998 ; Ollivier et al., 2000).

I.5.1.1 Acides gras
Les acides gras sont des molécules organiques comprenant une chaine carbonée

terminée par un groupement carboxyle. Cette chaine peut étre dépourvue de toute double
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liaison carbone-carbone dans ce cas les acides gras sont dit « saturé ». Elle peut également
contenir une double liaison (acides gras monoinsaturés AGMI) ou plusieurs doubles liaisons
(acides gras polyinsaturés AGPI) (Veillet, 2010).

L’abondance de I’acide ol€ique, un acide gras mono-insaturé, est la caractéristique qui
définit I’huile d’olive en dehors des autres huiles végétales. L’acide oléique (C18:1)
représente 56 a 84% des acides gras de I’huile d’olive, tandis que ’acide linoléique (C18 :2)
qui est un acide gras polyinsaturé essentiel pour 1’alimentation humaine, représente 3 a 21%
(Benlemlih et Ganam 2012). Les principaux acide gras saturés sont I’acide stéarique (C18 :0)
et ’acide palmitique (C16 :0) qui représentent respectivement 0.5 a 5% et 7.5 a 20%(Ruiz et
al, 1998).

CH3 - (CH2),- CH = CH - (CH2),- COOH

18 16 14 12 10 9 7 3 3

VWARAAANA

17 15§ 13 11 8 6 4 2

Figure 04 : acide oléique (C18 :1 n-9) (Frangois, 2008).

Tableau [ : Composition de I’huile d’olive en acide gras (COI, 2003)

Acide gras symboles Limite de variabilité %
Acide myristique C14:0 <0.05
Acide palmitique C16 :0 7.5-20.0

Acide palmitoléique Cl6:1 0.3-3.5
Acide heptadécanoique C17:0 <03
Acide heptadécénoique C17:1 <03

Acide stéarique C18:0 0.5-5.0

Acide oléique C18:1 55.0-83.0
Acide linoléique C18 :2 3.5-21.0
Acide linolénique C18:3 <1.0
Acide arachidique C20:0 <0.6
Acide gadoléique C20:1 <04
Acide béhenique C22:0 <0.2
Acide linocérique C24:0 <0.2

)
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I.5.1.2Les triglycérides

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

Les triglycérides qui sont trouvés dans des proportions significatives dans huile d’olive sont

représentés dans le tableau II :

Tableau II: principaux triglycéride de 1’huile d’olive (Ruiz et al, 1998).

Nature % des triglycérides O: agide Oléifl‘%e
000 (trioléine) 40-59 P -acide Palmitique
POO (dioléopalmitine) 12-20 L +acide Linol¢ique
OOL (dioléolinoléine) 12.5-20 S : acide Stéarique
POL(palmitooléolinoléine) 5.5-7
SOO (dioléostéarine) 3-7

1.5.2 composés mineurs :

L’insaponifiable correspond a 1’ensemble des constituants d’un corps gras qui, apres
saponification, sont peu solubles dans ’eau et solubles dans les solvants organiques. La
fraction insaponifiable représente 0.4 a 0.8% de I’huile d’olive. Elle est constituée
d’hydrocarbures, de stérols, d’alcools terpéniques, de tocophérols, de composés phénoliques,

et de pigments (chlorophylle, caroténoides) et d’autre composés mineurs (Jacotot, 1993).
1.5.2.1Les stérols

Ils représentent environ 15% de la fraction insaponifiable, soit 100 a 200 mg pour
100g. La quantité totale de stérols varie suivant la variété des olives et leur degré de maturité.
Le principal stérol est le B-sitostérolqui représente jusqu’a 90 a 95%de tous les stérols
présents. Celui-ci est intéressant car il s’oppose a 1’absorption du cholestérol alimentaire.
L’huile d’olive est la seule huile qui contient un taux particuliérement élevé en ce type de
stérols. D’autres phytostérols sont présents tels que tels que le campestérol et le stigmastérol

(Viola, 1997).

]
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Figure 05: structures chimiques de quelques stérols présents dans 1’huile d’olive(Graille,
2003)

1.5.2.2Composés phénoliques

L’huile d’olive est quasiment la seule huile contenant des quantités notables de
substances phénoliques naturelles (Baccouri et al, 2006). La teneur de ces composés varie
d’un composé a un autre. Le tyrosol et ’hydroxytyrosol et leurs dérivés sont les composés les
plus importants du point de vue de leur concentration (Yang et al, 2007 ; Pinelli et al, 2003 ;
Garcia, 2003).

Les composés phénolique de 1’huile sont originaires du fuit, transférés dans 1’huile durant le
processus de trituration.

Les principaux composés phénoliques qui existent dans le fruit de ’Oleaeuropea sont
I’oleuropéine, la dimethyloleuropeine, ligstroside et la verbascoside. Le tyrosol et
I’hydroxytyrosol sont directement dérivés de 1’hydrolyse de 1’oleuropéine et du
ligstroside(Brenes et al, 2002).

Les composés phénoliques contribuent largement a la stabilit¢ de I’huile en
augmentant sa résistance a l’auto-oxydation.En plus de D’activit¢ antioxydante de ces
composés, ils sont généralement liés aux golits amer, piquant et astringent de I’huile(Fedeli,

1977).
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Figure 06 : principaux composé phénolique de 1’huile d’olive (Ryan et Robards, 1998)

1.5.2.3Tocophérols

Les tocophérols sont reconnus pour leur double action bénéfique. En effet ils ont tout
d’abord D’atout d’étre une vitamine (vitamine E) et ils ont également une forte activité
antioxygene (Burton et al, 1986)la teneur totale en tocophérols dans huiles d’olive est tres

variable puisqu’elle peut aller de quelque mg a 450 mg/kg d’huile (Gutierrez, 1999).

L’alpha-tocophérol représente a lui seul 90% de la totalité des tocophérols mais on trouve
¢galement le béta et gamma tocophérol, alors que le delta tocophérol n’est présent qu’a 1’état
de traces (Psomiadou, 2000).

Les tocophérols exercent en synergie avec les composés phénoliques un effet

antioxydant qui attribut a ’huile d’olive sa stabilité oxydative (CarrascoPancorbo et al, 2004).

B, "
CHs CE
.

CH, CH, CH,
R = = :

R
Tocopheéerol

Figure 07 : structure générale de tocophérol (Graille 2003)

1.5.2.4Les hydrocarbures :

Ce sont quantitativement les principaux composants de la fraction insaponifiable. Le
composant majeur est le squaléne qui constitue 30 a 50 % de cette fraction. Le squaléne est un

précurseur métabolique de cholestérol et autres stérols (Samaniego-Sanchez et al, 2010), il

|



Chapitre I : Huile d’olive

représente 500 a 780 mg/100g de I’huile d’olive (Visioli et al, 2002).le squaléne a des

propriétés antioxydantes et effet scavenger (balayeur) des radicaux libres (Berra, 1998)

CH, CH, CHj

CH
HBC W\ANY\N\N 3

CH, CH, CH,

Figure 08 : structure de squaléne(Graille 2003).

1.5.2.5Composés aromatiques

Plus de 100 composés contribuent a I’ardme dé€licat et unique de I’huile d’olive. Ces
composés proviennent des fruits et ils sont incorporés a I’huile durant le broyage et le
malaxage des olives (Salas et al, 2000 ; Angerosa et al, 2001).

Les composés aromatiques sont des molécules de faible poids moléculaire possédant
une volatilit¢ a température ambiante (Angerosa, 2002). Ces composés volatiles sont
majoritairement des produits de I’oxydation des acides gras. D’une maniere générale, les
enzymes endogenes présentes dans l’olive, vont dégrader les acides gras par voies de
lipoxygénases et ces produits de dégradation vont €tre associés aux perceptions positives des
arobmes de I’huile d’olive. A D'inverse, les produits d’oxydation chimique ou dus a des
enzymes exogene (activité microbiologique) seront généralement associés a des défauts

sensoriels (Venkateshwarlu, 2004).

HyC el R e S O HyC /“M/’ﬁ*::?/% O
Hexanal 2-hexenal
— N = o b s
Hye” T~ ~—" ToH T OH

3-hexen-1-ol Hexanol

H5C

I \1
C 5 /
Hac \)L‘#CHQ HsC OH

l-penten-3-one 3-methvlbutanol

Figure 09 : structure chimique des composés volatiles majoritaires trouvés dans I’huile

d’olive vierge (Griffin, 1986)
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1.5.2.6 Pigments colorants

L’huile d’olive vierge a une couleur qui vas du vert-jaunatre jusqu’au doré en fonction de
la variété et de 1’état de maturation du fruit. La composition et le contenu total de pigments
présents dans 1’huile d’olive sont des paramétres qui revétent une trés grande importance dans
la détermination de sa qualité, étant en relation avec la couleur, qui est des attributs basiques
dans I’évaluation sensorielle de 1’huile d’olive. Les pigments jouent un role trés important
dans les mécanismes d’auto-oxydation et photo-oxydation (Boskou, 1998)

» Les chlorophylles

Les chlorophylles sont présentes dans I’huile d’olive fraiche avec un taux de 1 a 20
mg/kg, dont 40 & 80% sont des phéophytines(Ranalli, 1992).

Les chlorophylles a et b se dégradent facilement en phéophytines (de couleur marron).

Ce sont les chlorophylles et les phéophytines qui sont essentiellement responsables de la
couleur caractéristique de I’huile d’olive (Rahmani, 1989 ; Gandul-Rojas et Minguez-
Mosquera, 1996 a et b).

Les chlorophylles jouent un réle important dans 1’activité¢ oxydative qui est due a nature
antioxydante a 1’obscurité et leur activité¢ pro-oxydante en présence de la lumicre (Guirda et
al, 2005).

» Caroténoide

Les pigments caroténoides surtout présent dans I’huile d’olive est le B-caroténe. Son taux
varie de 0.3 a 3.7 mg/ kg d’huile. (Kataja-Tuomola. M, 2008).

Les caroténoides possedent une activité antioxydante(Soulier et Farines, 1992 ; Salvador
et al, 2001 ; Giuffrida et al, 2007). Ils exercent un effet inhibiteur sur la photooxydation en

désactivant I’oxydénesingulet. (Perrin, 1992 ; Kiritsakis et Osman, 1995).

&
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I1.1. L altération biologique :

Les huiles végétales sont peu altérées par les micro-organismes ; elles subissent
surtout des changements physico-chimiques. Cependant, les germes lipolytiques peuvent
parfois participer a des phénomeénes d’hydrolyse et d’oxydation pourtant le controle

microbiologique des huiles est rarement appliqué (Guiraud, 2003).

I1.2. Paltération chimique :

Les principales réactions d’ordre chimiques susceptibles d’affecter les corps gras lors
de leur production ou de leur utilisation sont : 1’hydrolyse, 1’oxydation et la polymérisation.

(Karleskind, 1992).
I1.2.1. Acidification :

L’acidification résulte d’apres Servilli (2008) de I’hydrolyse d’un, deux ou trois
liaisons esters. L’hydrolyse peut étre de nature enzymatique (action des lipases) ou chimique
et elle conduit a la formation d’acides gras libres et de glycérides partiels. L’hydrolyse
enzymatique est un phénomeéne tres long sur les huiles raffinées car les enzymes responsables
sont ¢liminées au cours de raffinage, il peut cependant intervenir sur les huiles brutes et sur
les huiles de friture (Aluyoret Orijeu, 2008). Les acides gras (AG) libérés sont préjudiciables

a la qualité du corps gras, ils s’oxydent plus vite et donnent un gotit désagréable.
11.2.2. L’oxydation :

Les principales réactions d’oxydation des lipides insaturés sont complexes mais bien
connues. On peut les représenter schématiquement a la figure 10. Elles constituent une suite
de réactions en chaine qui aboutissent a [’accumulation d’hydro-peroxydes(LOOH)

(Cuvelier ; et Maillard, 2012).

-
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Figurel0. Schéma des réactions d’oxydation des lipides (d’aprés Cuvelier et Maillard, 2012).

La prédisposition d'une huile d’olive extra vierge a ces négatifs phénomenes, dépend de
son exposition a des facteurs pro-oxydants tels que l'oxygene, la température, la lumiére et
autres activateurs (chlorophylles et métaux de transition) (Esposto et al, 2017).L’oxydation
des vitamines A et E et les caroténoides, peut étre due aussi a 1’action des peroxydes formés.
Elle entraine des pertes d’activité¢ vitaminique et de couleur, de méme que I’oxydation des

acides gras essentiels, provoque une diminution de la valeur nutritionnelle. (Cheftel, 1977).

L’oxydation des lipides peut résulter de plusieurs voies réactionnelles en fonctions du

milieu et des agents initiateurs :
» 1’auto-oxydation catalysée par la température, les ions métalliques, les radicaux libres ;
» 1’oxydation enzymatique initiée par la lipoxygénases ;

» la photo-oxydation, initiée par la lumiére, en présence de photo-sensibilisateurs.

(Eymard, 2003).
I1.2.2.1.L.’auto-oxydation :

L’auto-oxydation est le chemin le plus important en ce qui concerne I’oxydation des

lipides. C’est une réaction en chaine de radicaux libres se déroulant en trois étapes :
-les réactions d’initiation ;

-les réactions de propagation ;

-les réactions de terminaison.

)
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Figure 11: Evolution schématique de 1’auto-oxydation des acides gras insaturés au cours du

temps. (Cuvelier et Maillard, 2012).

La premicre étape dans la phase d’initiation chimique est la formation de radicaux
libres a partir des lipides ; ils sont produits par le départ d’un proton et selon la réaction

suivante :
R-H=R°+H°

Dont laquelle R-H est une molécule lipidique. La réaction peut étre déclenchée par de
I’énergie apportée par chauffage ou irradiation, et trés souvent par réaction avec un radical
libre, en particulier les radicaux libres issus de la décomposition des hydroperoxydes

lipidiques, presque toujours présents en quantité tres faible.

La vitesse de la réaction d’initiation augmente avec I’insaturation des lipides, la température,

I’énergie des irradiations ou solaires, ainsi qu’en fonction d’autre parameétres.

Etape suivante, la propagation est une réaction radicalaire en chaine. Une étape de la

réaction en chaine de I’auto-oxydation est donnée dans la figure 12 :
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Figure 12 : Une ¢étape de la réaction en chaine de 1’auto-oxydation.

Le radicale R° réagit avec 1’oxygene dissous dans la phase lipidique ou atmosphérique apres
diffusion. L’interaction conduit a la formation d’un radical peroxy ROO°. Ce radical capte un
proton sur une autre molécule lipidique pour former un hydroxy-peroxyde ROOH et un autre

radical R°.

La réaction peut ainsi continuer suivant le méme principe. Un radical libre peut donc initier la
formation de plusieurs, voire de nombreuses molécules d’hydro-peroxyde. La réaction en
chaine est lente lorsque la vitesse d’initiation est basse et que la concentration en lipide

polyinsaturé est faible.

La réaction en chaine peut s’arréter dans une phase de terminaison ; cette dernicre

correspond a I’interaction entre deux radicaux libres comme décrit dans la réaction suivante :

ROO- + R°$ R-O0O-R

Les réactions de terminaisons sont lentes au début de I’oxydation, ¢’est-a-dire quand la
concentration en radicaux libres est basse, mais elle devient trés rapide a des concentrations
¢levées quand 1’oxydation est avancée. (Pokorny, 2003).Au cours de la réaction de
terminaison, il y a lieu 1’association des radicaux libres pour donner des composés non

radicalaires trés divers (Alaiset al, 2008).




Chapitre 11 : altération de I’huile d’olive

Initiation
RH —> R* Propagation ROO"®

RH
ROOH
OH"®
Monomeric compounds Polymeric compounds
(epoxy-, hydroxy-, keto- ~€——— RO" —>  pp ROOR, ROR)
derivatives) ¢

Volatile compounds (aldehydes, hydrocarbons, alcohols, ketones)

Figure 13 : Schéma simplifié¢ de I’auto-oxydation(Velasco et Dobarganes, 2002).
11.2.2.2. L’oxydation enzymatique

Un autre mécanisme important d’oxydation est 1’oxydation enzymatique. Elle est
catalysée le plus souvent par les lipoxygénases, qui sont présentes a la fois dans les tissus
animaux et végétaux. Les chaines sont converties en radicaux libres, puis en hydro-peroxydes
conjugués suivant un processus analogue a celui de I’auto-oxydation. Cependant, on observe
quelques différences. Dans le processus enzymatique, les hydro-peroxydes sont optiquement
actifs. Des concentrations en hydroperoxydes plus ¢élevées inhibent 1’activité des
lipoxygénases.(Pokorny, 2003).Les lipoxydases ou lipoxygénases peuvent exercer leur action

a trés basse température et elles sont inhibées par les antioxydants. (Cheftel, 1997).
I1.2.2.3. ’oxydation des lipides par I’oxygéne singulet (photo-oxydation)

En présence d’un photo-sensibilisateur, 1’énergie irradiante convertit I’oxygene normal
a I’état triplet en oxygene a 1’¢état singulet, qui est mille fois plus actif que 1’oxygeéne dans son

¢tat triplet.(Pokorny, 2003). Le mécanisme d’oxydation des lipides par [’oxygene
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singuletdiffeére significativement du principe radicalaire précédemment décrit.(Croguennec et

Schuck ,2006).

Comme I’énergie lumineuse est absorbée, le photo-sensibilisateur est transféré a 1’état
singulet excité. Le photo-sensibilisateur peut €tre converti a un sensibilisateur d’état triplet
excité via un mécanisme de croisement inter systeme (ISC). La voie de type I est caractérisée
par le transfert d’un atome d’hydrogéne ou le transfert d’électron entre un sensibilisateur
triplet excité et un substrat, ce qui entraine la production de radicaux libres ou de radicaux
libres ions. Le sensibilisateur de I’état triplet excité est une espece réactive et peut subir une
voie de réaction de type II, comme le montre la figure 14. Dans la voie de type II, le
sensibilisateur triplet excité réagit avec l'oxygene triplet pour former l'oxygene singulet et le

sensibilisateur singulet.(Kanavouras et a/, 2006).

'Sen 2, 'Sen* —— 2Suin"‘
I
Type | 'l’yplc [l
+RH 1% 99% |+ 0,
+°0, 0,
+ RH
v Y Y
R+ .SenH 0"+ 'Sen ROOH + 'Sen

Figure 14 : Schéma des deux voies d’un photo-sensibilisateur excité. (Kanavouras et al,

2006).

I1.2.3. Dégradation thermique

Pendant le processus thermique, 1’huile souffre de la dégradation influencé par les
propriétés du type d'huile de friture, aliments frits, oxygene, température et autres additifs tels que
des antioxydants...etc. La dégradation entraine de graves modifications physiques et chimiques

comme les changements de viscosité, densité, conductivité. .. .etc. (Kuligowski et al, 2010).
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Les huiles comestibles en général, et 1’huile d’olive extra vierge en particulier,
souffrent d'un large éventail de réactions, a savoir I'hydrolyse,oxydation, isomérisation et
polymérisation.Ces réactions conduisent a une augmentation des substances polaires, la
décomposition des acides gras essentiels et augmentation des isomeres trans. Les substances
de dégradation formées pendant la friture ont des conséquences nutritionnelles et
toxicologiques sur la sant¢ humaine. Par conséquent, les huiles de friture doivent étre

remplacéesavant qu'une détérioration substantielle n'ait eu lieu.(Coelho et a/, 2015).
I1.3. les facteurs favorisant I’altération des lipides

L’oxydation des lipides limite la durée de vie des produits alimentaires. De nombreux
facteurs sontsusceptibles d’influer sur la réaction, soit en la prévenant, soit en la favorisant
(pro et antioxydants). Il s’agit defacteurs intrinseques aux produits tels que la structure des
lipides, la présence de molécules pro-oxydantes(héme, ions métalliques, enzymes) ou
d’antioxydants (tocophérols, caroténoides,composés phénoliques,) et des facteurs externes tels
que la température, la lumicre, la pressionpartielle en oxygene, l’activité de 1’eau, les

conditions de stockage et de transformation.(Genot et a/, 2004).
I1.3.1. Les principaux facteurs d’oxydation

Les pro-oxydants comprennent une grande variét¢ de substances naturellement
présentes ou issues d’une contamination. C’est le cas par exemple, des métaux provenant des
manutentions, du stockage ou de la fabrication. Méme des traces de métaux, tels le cuivre ou
le fer, catalysent I’oxydation lipidique et diminuent fortement la stabilité oxydative. Certains
pigments tels les colorants peuvent agir comme photo-sensibilisateurs et donc catalyser
I’oxydation en présence de lumiere (par exemple, I’huile vendue dans des bouteilles claires et

stockées a la lumieredu jour ou des néons). (Prior, 2003).

Le comportement des lipides vis-a-vis de 1’oxydation est trés variable, ces variations

peuvent étre expliquées selon Sherwin(1978), par I’influence de différents facteurs qui sont :

v La lumiére : en particulier les ultraviolets ou les ultraviolets proches, a un fort effet
d'accélération sur 'oxydation des graisses et des huiles.
v La chaleur : accélére considérablement l'oxydation, en particulier a des niveaux plus

élevés.

&
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v Aération : apport de l'oxygéne en contact intime avec le graisse ou huile et, aux
températures élevées communes aux différents processus de production, accélere
fortement 1’ oxydation.

v' Les métaux : en quantités infimes sont reconnus comme matériaux pro-oxydants,
prédominants, rencontrés dans les graisses et huiles. On estime que le cuivre ou le fer
a des concentrations inférieures a 1 ppm peut causer réduction importante de la
stabilité de la graisse ou de I'huile.

v' Enzymes : Catalyseurs organiques (lipases et lipoxygénases) naturellement présent
dans tous les tissus animaux et végétaux. Sur-activation par certaines conditions de
chaleur et d'humidité, ils catalysent fortement la décomposition hydrolytique et
oxydative des graisses et des huiles.

v' Teneur en AG libres : les AG libres sont plus sensibles a ’oxydation que ceux

estérifiés.

I1.3.2. Autres facteurs

Les autres facteurs promouvant I’oxydation des lipides sont présentés dans le tableau III ci-
dessous :

Tableau III : Autres facteurs pro et antioxydants des corps gras. (Genot et al, 2004).

Facteurs liés a la composition des produits et a Pro-oxydant Pro ou
I’étatinitial des matiéres premiéres. antioxydant
Insaturation des lipides v

Etat d’oxydation initial v

Structure et organisation des lipides v
Pigments photo-sensibilisateurs (chlorophylle) v

Enzymes anti-oxydantes v
Antioxydants endogénes (vitamine E, carnosine) v
Antioxydants ajoutés v

Facteurs technologiques

Traitement mécaniques (broyage, ...) v

Traitement thermiques (cuisson,...) v
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I1.4. Stratégies de limitation de I’oxydation

La connaissance des facteurs promouvant I’oxydation aide le scientifique a développer
des stratégies pour empécher et controler cette réaction. Le tableau IV explique les principaux

facteurs promouvant I’oxydation et comment peut-on la controler. (Prior, 2003).

Tableau IV : Les facteurs les plus importants promouvant I’oxydation, et comment les
contrdler.

Facteurs Controle
Chaleur Eviter I’exposition a températures ¢levées
Lumicere Eviter I’exposition a la lumicre
Oxygéne limité I’oxygene
Pro-oxydants (traces métalliques) Supprimer ou utiliser des agents complexant
Enzymes Supprimer/inactiver des enzymes
Photo-sensibilisateur Supprimer les agents photo-sensibilisateurs

et/ou éviter I’exposition a la lumiere

Déficit en antioxydants Addition d’antioxydants
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Lorsqu’ils sont extraits de leur contexte de protection naturelle (cellules oléiféres),
tous les lipides subissent au cours de leur conservation et de leur utilisation, des altérations
décrites précédemment. Certaines précautions doivent &tre respectées au niveau de
I’emballage et du stockage des corps gras.Les récipients les plus courants sont les bouteilles

en fer blanc, en plastique et en verre.(Karleskind A., 1992, et Kanavouras A., 2006).
II1.1 Définition de I’emballage

Emballage, étymologiquement, vient du préfixe « en » et de « balle » lequel dérive lui-
méme de 1’ancien allemand « balla » dont le sens était de serrer avec une idée de pelotonner ;
emballer ¢’est donc mettre en balle, et par extension, un emballage est donc un assemblage de

matériaux destinés a protéger un produit qui doit étre transporté. (Multon et a/, 1998).
IIL.2 les fonctions de I’emballage

Elles doivent satisfaire aux exigences de tous les acteurs de la chaine de distribution

du produit depuis I’usine jusqu’au consommateur.
I11.2.1. Fonctions techniques de I’emballage
» Contenant

La fonction premiere d’un emballage est qu’il doit étre apte a contenir le produit pour
lequel il a été choisi. Il est donc important de raisonner son choix en terme de couple produit-
emballage. En effet, conditionner un produit suppose de bien connaitre sa composition et ses

caractéristiques physiques de fagon a identifier les contraintes de sa conservation.
» Logistique

La fonction logistique de I’emballage doit répondre aux contraintes du transport et du
stockage et faciliter la manutention du produit. A ce titre, des efforts peuvent encore étre faits

pour optimiser cette fonction.
» Protection

La principale fonction de I’emballage reste néanmoins celle de conservation et de
protection du produit alimentaire associée a une obligation d’innocuité toxicologique et
d’inertie chimique de ses matériaux constitutifs. La protection peut étre d’ordre mécanique

(contre les chocs et les contraintes que peut subir le couple emballage-produit). L’emballage
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doit également assurer une protection contre les transferts d’énergie par rayonnement qui
peuvent se produire du milieu extérieur vers le produit et déclencher ou accélérer des
processus chimiques ou microbiologiques d’altération. Enfin I’emballage est également une
barricére entre les micro-organismes du milieu extérieur et le produit. Il remplit ainsi un role
essentiel qui est de maintenir la qualité hygiénique et microbienne des aliments.(Masson et

Lechevalier, 2007)
I11.2.2. Fonctions communication de ’emballage
» Marketing

L’emballage, parce qu’il est indissociable du produit qu’il contient, contribue
largement a la décision d’achat du consommateur. Il doit attirer I’attention, éveiller I’intérét et

susciter le désir d’achat.
» Information

L’emballage représente le meilleur support pour les informations concernant le
produit. On distingue les informations obligatoires (liste des ingrédients, quantité nette, date
limite de conservation ou d’utilisation, du lot de fabrication, etc.), et les informations utiles
qui sont a la discrétion du fabriquant de 1’aliment (mode d’emploi, guide d’utilisation, rappels

d’autres produits de la gamme, des signes de qualitg, etc.).
» Communication

L’emballage est a la fois sujet et moyen de communication. Ainsi, I’industriel
communique parfois sur son produit et parvient a le personnaliser via 1’emballage, mais
I’emballage est également un excellent média de communication car il est vu et lu par des

millions de consommateurs.
I11.2.3. Fonction environnementale de I’emballage

En dehors des fonctions déja citées, il faut dorénavant intégrer la compatibilité de
I’emballage avec 1’environnement. La démarche d’éco-conception, qui vise a diminuer

I’impact environnemental des emballages, doit étre prise en compte des leur conception.
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II1.3. les matériaux d’emballage

Les matériaux qui ont été utilisés pour les emballages d'huile d'olive comprennent le
verre, les métaux et plus récemment le plastique et cartons plastifiés.(Piscopo etPoiana,

2012).
II1.3.1. Le verre
I11.3.1.1. Définition

Le matériau verre est un solide minéral obtenu par fusion et qui se solidifie sans
cristalliser. Il est I’'un des plus anciens parmi les matériaux utilisés a la confection de

récipients destinés a des denrées alimentaires.(Hugel et Pajean, 1998 etCheftel, 1977).

Figure 15 : Les différents types de bouteilles commerciales en verre pour huile d’olive.

(Piscopo etPoiana, 2012).
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I11.3.1.2. Composition

Le verre est un matériau inorganique, compos¢ de nombreux oxydes, mais le plus

souvent ¢laboré a partir de 3 constituants de base:(Pajean, 2007).

s L’oxyde de silicium (SiO2) ou silice, élément majoritaire, et véritable formateur du
réseau vitreux.

% L'oxyde de sodium (Na20O), appelé fondant, provenant de la décomposition de
carbonates synthétiques et qui va transformer la silice en silicate par attaque chimique.

*» L’oxyde de calcium (CaQ), appelé stabilisant, issu de la décomposition de CaCO3.

I11.3.1.3. Propriétés
a) Propriétés physico-chimiques

» Neutralité et inertie chimique : I’inertie du verre d’emballage silico-sodo-calcique,
vis-a-vis des produits alimentaires, permet de Il’utiliser pour toutes les denrées
liquides, solides et pateuses. Le verre possede une trés grande stabilité chimique vis-a-
vis tous les liquides et produits alimentaires.

» Inertie bactériologique : d’une fagon générale, le verre ne peut fixer ni favoriser le
développement de bactéries ou micro-organismes a sa surface.

» Inertie organoleptique : I'imperméabilité du verre aux échanges avec le milieu
extérieur s’applique aussi bien aux gaz qu’aux liquides, aux bactéries et aux odeurs.
Cette qualit¢é et son inertie chimique garantissent sans équivoque I’inertie

organoleptique du verre.
b) Propriétés mécaniques

> Résistance aux chocs thermiques: les pots industriels supportent les chocs
thermiques normaux nécessités par I’industrie.

» Résistance aux chocs mécaniques : sa résistance mécanique élevée lui permet de
résister a de fortes pressions internes, aux chocs dus au passage sur les chaines
d’embouteillage a haute cadence.

> Résistance a D’écrasement vertical : les pots industricls ont une résistance a

I’écrasement vertical permettant le capsulage et gerbage.

&



Chapitre 111 : Les matériaux d’emballage

¢) Propriétés optiques

> La transmission dans le visible : la transmission de la lumiére dans le visible est une
caractéristique fondamentale du verre. En simplifiant, on peut dire qu’un matériau est

incolore quand il se laisse traverser par la lumiére sans rien absorber.

» La transmission dans Dultra-violet: les ultraviolets (UV) sont des radiations
énergétiques dangereuses pour les molécules organiques et donc pouvant, a haute
dose, les modifier et affecter les propriétés organoleptiques des liquides alimentaires.
I1 peut étre coloré et apporter ainsi une protection contre les rayonnements UV, et cela
on les absorbants. L’absorption des UV dans les verres est due a la présence des
oxygenes o*.

» La transmission dans I’infrarouge : au-dela de 1000 nm les verres présentent une
bande d’absorption importante liée a la présence de Fe*"; cette bande joue un role
important car elle affecte les propriétés d’absorption et d’émission des rayonnements

thermiques.(Apelover, 1991 ; Hugel et Pajean 1998).
I11.3.2. Le plastique

Les récipients en plastique constituent un autre moyen d'emballage pour les huiles
comestibles parce qu'ils offrent certains avantages en raison de leur prix relativement bas et de

leur faible poids. (Tsimis et Karakasides, 2002).
I11.3.2.1. Définition

Les maticéres plastiques sont des substances organiques partiellement ou totalement
synthétiques(Piscopo etPoiana,2012), constituée essentiellement de macromolécules et
susceptible d’étre modelée ou moulée en général a chaud et sous pression.(Masson et

Lechevalier, 2007).
I11.3.2.2. Composition
On distingue 03 composants principaux des plastiques :

e Les polymeéres : il s’agit d’enchainements d’un grand nombre de monomeres tels que
le polychlorure de vinyle (PVC) constitu¢é de monomeres de chlorure de vinyle

(CH,=CHCI) ou le polypropyleéne (PP) constitu¢ de monomeres de propylene.
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e Les charges : ce sont des substances inertes d’origine minérale ou végétale, dont le
role est de modifier les propriétés mécaniques, thermiques et €lectrique, d’améliorer

1’¢tat de surface et de réduire les prix de revient.

e Les adjuvants : ce sont en générale des composés organiques ou organométalliques,
de poids moléculaire plus faible que les polymeres, capables de modifier les propriétés
physiques ou chimiques du polymere (plastifiants, stabilisants, lubrifiants, colorants).

(Masson et Lechevalier, 2007)
II1.3.2.3. Propriétés

Les propriétés requises des emballages plastiques dépendent évidemment de la nature
de I’aliment, du procédé de conservation mis en ceuvre, des réactions de détériorations qui se

produire, et des conditions d’entreposage.

e Résistance et protection mécanique : pour assurer a I’aliment une protection
mécanique suffisante, ’emballage doit posséder une certaine résistance mécanique, en
particulier a I’étirement.

e Etanchéité vis-a-vis de I’eau et de la vapeur d’eau : les aliments secs ou déshydratés
doivent étre protégés contre 1’adsorption d’eau, tandis que de nombreux aliments
réfrigérés ou congelés doivent étre protégés contre la dessiccation par évaporation ou
sublimation.

e Résistance a la chaleur : la résistance a la chaleur est encore plus importante dans le
cas des aliments que 1’on stérilise.

e Protection contre la lumiére : on sait que la lumicre accélere 1’oxydation des lipides,
de la myoglobine, de plusieurs vitamines. La plus part des films pastiques sont
cependant relativement transparents pour la lumiére visible (mais moins pour les
radiations UV). Cette transparence est particulierement néfaste.

e Stabilité et neutralité : le polymere doit étre totalement inerte vis-a-vis de 1’aliment.
Son aspect ne doit pas étre modifi¢ par le contact avec les divers constituants de ce
dernier, les graisses en particulier. Il doit garder sa cohésion et ne pas céder a 1’aliment
plus que des quantités infimes de monomeéres et d’adjuvant de fabrication. Le contact
de ’emballage avec des huiles alimentaires ou des solutions acides risque de favoriser

la dissolution d’adjuvants.

=
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e Protection contre les micro-organismes : aucun des matériaux usuels d’emballage

n’est perméable aux micro-organismes ou méme aux virus. (Cheftel et al, 1977).

Les différents types de matieres plastiques utilisées dans 1’industrie alimentaire sont

représentés dans le tableau V ci-dessous :

Tableau V : Les matieres plastiques utilisées dans I’industrie alimentaire (Reyne, 1971).

Propriétés

Matériaux Positive Negatives Application
-Souplesse sans | -Perméabilité aux gaz | -Sachet pour
plastifiants. 0,, CO, produit alimentaire
-Tenue aux chocs. -Forte oxydation aux | (fruits et légumes)
-Imperméabilité a I’eau. UV. -Sacs de grande

PEbd | -Translucidité. -Sensibilit¢ ~a  la | contenance (farine,
fissuration sous | sucre).
contraintes. -Corps Creux :
PE bouteilles de lait
pasteurisé.
Qualités précédents avec | Méme inconvénients | -Sachets pour
en plus: avec de plus : viande ou poisson
PEhd -Teque échauq (100°C) -Opacité ; bruit sous | congelés.
-Meilleure résistance a la | forme de film. -Doubleur de
fissuration sous papier de
contraintes. boucherie.
-Semi-rigide a rigide. Les mémes que celles | -Sacs  de  tres
-Excellente résistance a la | de PEhd grande contenance,
flexion. -Inflammabilité. pour pomme de
-Tenue a la température | -Perméabilit¢ aux gaz | terre, farine, sel.
PP supérieure a 100°C. sous faible épaisseur. | -Films pour
-Bonne inertie chimique | -Oxydation sous UV. | produits
(huiles, graisses,...) -Faible résistance a | alimentaires
-Résistance mécanique. froid. (biscuits, biscottes,
-Transparence et brillance. | -Faible densité (0.90). | chips, purée).
-Apte a la congélation (-
40°C).
-Transparence. -Densité élevé (1.4). -Corps Creux :
-Inertie chimique. -Tenue thermique | bouteilles
-Stabilit¢ dimensionnelle réduite. alimentaires  pour
-Faible perméabilité aux | -Fragilit¢ a basse | eau minérale,
PVC gaz (huiles et graisses). température (10°C). huiles, vinaigre.
-Feuilles
thermoformées :
empreinte pour

beurre, biscuits.
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-Imperméabilit¢ a la | -Dégradation a la|-Complexe papier
vapeur d’eau, aux gaz, | chaleur et aux UV. PVdc pour produit
aux aromes. sensible a

PVdc -Inertie chimique (acides, I’humidité
bases, huiles et graisses). (biscuits).
-Translucidité. -Complexe  pour

viande, fromage.
-Rigidité. -Fragilité aux chocs. -Pots pour produits
-Stabilité et précision de | -Sensibilité €levé aux | laitiers.
forme et de dimensions. solvants, huiles.
PS -Transparence « cristal ». | -Peu étanche a la

-Tenue aux  climats | vapeur d’eau.
tropicaux et a froids.
-Tenue mécanique. -Sensibilité a | -Films pour
-Stabilité¢ dimensionnelle. | I’hydrolyse et aux | complexe; en
-Excellente transparence. | UV. particulier
-Imperméabilité aux gaz | -Ramollissement dans | emballage sous
assez bonne. les hydrocarbures. vide de produits

PET . .
-Tenue aux températures odorants (cafe,
(-60°C et +100°C jusqu’a amandes....).
200°C). -Bouteilles de
-Tenue pressions interne. boissons, de jus de
-Tenue aux solvants. fruits et des huiles.

Le polyéthylénetéréphtalate (PET) est devenu le matériel de choix pour le
conditionnement des huiles de tables car il offre une meilleure protection contre I’oxygene et
une résistance ¢élevé aux chocs. La minimisation de la photo-oxydation altérative dans les
emballages transparents peut &tre assurée par I’utilisation des stabilisants UV ou des

composants incolores qui absorbent les rayonnements UV. (Amrouche, 2012).
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Notre étude a pour but de suivre I’évolution de certains paramétres physicochimiques de

I’huile d’olive conditionnée dans quatre types d’emballage (verre marron, verre vert, verre

transparent, plastique), pendant une durée s’étalant de 15 & 17 mois.

Ce travail est une suite d’une étude qui a été réalis¢ apres 3 mois et 6 mois de stockage

dans les mémes conditions.

Cette étude a été réalisée au niveau du laboratoire commun I et II de la faculté des

Sciences Biologiques et Sciences Agronomiques de "UMMTO.

IV.1 Echantillonnage

25 kg d’olives, de la variété Chemlal,ont été récoltées manuellement le 19/12/2016 dans

verger situé¢ dans la région d’Ifigha (Azazga) dans la wilaya de Tizi-Ouzou.

IV.2 Extraction de I’huile d’olive

Les olives récoltées sont aussitot transportées dans des caisses a claire-voie (cageots) vers

la ferme expérimentale ITAF de Takariet (Sidi Aich) pour I’extraction de I’huile au moyen

d’un oléodoseur. Les conditions d’extraction sont rapportées dans le tableau N°VI :

Tableau VI : les conditions d’extraction d’huile d’olive.

Types de décanteur

A trio phases : grignons, margine et 1’huile

Broyage

Broyeur a marteau

Malaxage

Récipients en acier pendant 30 minutes

Systéme d’extraction

Centrifugeuse verticale pendant Imin a 2 min : séparation de deux
phases :

Phase 1 : grignon

Phases 2 : mélange huile/ margine

Décantation naturelle

Le mélange huile/ margine est laiss¢ décanter dans des éprouvettes
graduées. Apres quelques minutes, les deux phases huile/ margine se
séparent par différence de densité. L’huile surnageant est récupérée,
puis conditionnée dans quatre types d’emballage : le verre vert, verre
marron, verre transparent et plastique.

x
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L’huile extraite a été conditionnée dans des bouteilles en verre marron, verre vert, verre
transparent et en plastique, de 250 ml de contenanceet entreposée pendant une année au

laboratoire, a la température ambiante et a la lumiere du jour.

Ces huiles ont fait, par la suite, objet d’analyses physico-chimiques, a raison de trois
mois d’intervalle entre une analyse et une autre (Mois de mars, mois de juin), afin de mettre
en évidence I’influence du type d’emballage sur la qualit¢ de I’huile d’olive vierge de la
variété¢ Chemlal.

IV.3 Méthode d’analyse

IV.3.1 Acidité libre :
< Définition

Acidité : I’acidité est la teneur de 1’huile d’olive en acides gras libres résultant de I’hydrolyse
des triglycérides, et exprimée conventionnellement en équivalent acide oléique (g/100g

d’huile)(Benrachou, 2013).
Principe :

Le principe de la détermination de 1’acidité de I’huile d’olive est celui d’un dosage acido-

basique, c’est une réaction de neutralisation dont le schéma réactionnel est le suivant :

Acide gras base savon eau

G J

% Mode opératoire

L’acidit¢ libre de chaque huile a ét¢ déterminée selon la norme officielle de

L’organisation International De Normalisation (ISO 660, 1996) :

» 1g d’huile d’olive dissoute dans 50 ml d’éthanol.
» Le mélange a été titré par une solution d’hydroxyde de potassium (KOH) a 0.1 N en
présence de phénolphtaléine a 1% jusqu’au virage de I’indicateur coloré (coloration

rose persistant au moins 10 secondes)

=
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M %100

Acidité(%)=—-"

+»» Expression des résultats NV
10.

Ou:
N : normalité de KOH.
V : volume en ml de la chute dans la burette.
M : poids moléculaire de ’acide oléique (282.5g/mol).
M : masse en g de la prise d’essai.
IV.3.2 Indice de peroxyde

% Définition

L’indice de peroxyde d’un corps gras est le nombre en milli équivalents d’oxygeéne actif
contenu dans 1kg de produit. L’oxygene actif est I’oxygene existant sous forme de peroxyde,
d’hydro peroxyde ou d’époxyde dans une matieére grasse(Bouhadjra, 2011). Ce paramétre

nous renseigne sur le degré d’oxydation des huiles (Benrachou, 2013).

% Principe

C’est une méthode volumétrique ou les peroxydes présentent dans la matiere grasse
peuvent oxyder iodure de potassium en présence d’acide acétique et chloroforme avec

libération d’iode et titration de celui-ci par le thiosulfate de sodium.

En présence de 1’oxygeéne de I’air, les acides gras insaturés s’oxydent en donnant des

peroxydes selon la réaction suivante :

(" )
R-CH=CH-R’+0, —» R—C|?H-C|H-R’

Acide gras insaturé 0—0O

k Peroxyde )

Sur une molécule de peroxyde, une molécule d’oxygeéne est fixée. Sur les deux atomes

d’oxygene fixés, un seul est actif et capable d’oxyder iodures selon la réaction suivante :

.
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(" )
R—?H-?H-R’+2KI+2CH3COOH ———» R-CH-CH-R™+ 2CH;COOK+H20+1,
— N/

0] 0] 0]

. J

% Modeopératoire

L’indice de peroxyde de chaque huile a étédéterminée selon Organisation Internationale

De Normalisation (ISO 3960, 2007) :

» lg d’huile d’olive est dissoute dans 12.2 ml du mélange d’acide acétique/chloroforme.

» 15ml d’une solution d’iodure de potassium KI saturée (0.5g dans 1ml d’eau distillé)
sont additionnées au mélange.

» On place dans I’obscurité 5 min.

» On rajoute 60ml d’eau distillé et 1ml d’une solution d’empois d’amidon 1% (une
couleur violette apparait).

» Le mélange obtenu a été titré par une solution de thiosulfate de sodium a 0.01N (2.48g
dans 1L d’eau distillé).

» On poursuit notre titrage jusqu’au changement de couleur (passage de la couleur
violette a une couleur transparente).

» On effectue un essai a blanc dans les mémes conditions opératoires.

+» Expression des résultats

(V-V0)x1000xN
2

Indice de peroxyde en méqu O,/Kg=

Vy (ml) : volume de solution de thiosulfate de sodium utilisé pour I’éssai a blanc.
V (ml) : volume de solution de thiosulfate de sodium utilisé pour la prise d’essai.
N : normalité de thiosulfate de sodium.

P : poids de la prise d’essai en g.

=
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IV3.3 Détermination du coefficient d’extinction spécifique dans I’ultra-violet
« Définition

L’oxydation des corps gras, en particulier ceux contenant 1’acide linoléique, conduit a la
formation d’ hydroperoxydes linoléique, diéne conjuré qui absorbent la lumicre ultraviolette
au voisinage de 232 nm. Si I’oxydation se poursuit, il se forme « des produits secondaires » en
particulier des dicétones et des cétones insaturés qui absorbent vers 270nm. L’extinction a
232nm et a 270nm d’un corps gras brut peut donc étre considérée comme une image de son
¢tat d’oxydation.Plus I’extinction & 232nm est forte, plus 1’huile d’olive est riche en produit

secondaire d’oxydation. (CCE, 1991).

+ Principe

Le principe consiste a dissoudre la matiére grasse dans le solvant requis, puis on
détermine I’extinction de la solution a la longueur d’onde prescrite, par rapport au solvant
pur.

Les extinctions spécifiques sont déterminées a partir des lectures spectrophotométriques

(Bouhadjra, 2011).

*» Mode opératoire

L’extinction spécifique dans 1’ultra-violetde chaque huile a étédéterminée selon la norme

du Conseil Oléicole International (2011) :

» 0.1000g de I’échantillon est dissout dans 10ml du cyclohexane. Apres
homogénéisation, on mesure les extinctions Kj3; et Ky7.
» L’absorbance se fait a 232nm et 270nm avec a un spectrophotométre UV

> La lecture se fait dans une cuve en verre.

« Expression des résultats :
| K=AWCxS |

Ou:
A : absorbance a la langueur d’onde K.
C : concentration de la solution en g/100ml.

S : le chemin optique (1cm).

=
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1V.3.4 Dosage des pigments
+«» Définition

L’analyse des pigments colorants n’est pas exigée par les normes de commercialisation de
I’huile d’olive, cependant la couleur est un attribut de base pour déterminer les
caractéristiques de I’huile d’olive elle est par contre associée par la plupart des
consommateurs a la notion de qualité. Deux sortes de pigments dans 1’huile d’olive : les

chlorophylles et les caroténoides (Benrachou, 2013).
% Principe

Le principe de cette méthode consiste en la mesure de 1’absorbance, a 670 nm pour les
chlorophylles et a 470 nm pour les caroténoides, d’un échantillon d’huile dissous dans le

cyclohexane.
% Mode opératoire

Les caroténes et les chlorophylles ont été déterminés suivant la méthode décrite par
Allalout etal., (2009) :

» 7.5 g d’huile ont été dissous dans 25 ml cyclohexane.

» Mesure de I’absorbance a 670 nm pour chlorophylles et a 470 nm pour les

caroténoides.

+» Expression des résultats

Chlorophylle en (mg/kg) = (Ag7o * 10°) x (613x 100xd).
Caroténoide en (mg/kg) = (A7 x 10°) x (2000x100xd).

Ou:

A, . absorbance a la langueur d’onde A

d : épaisseur de la cuve (1cm)

613 : coefficient d’extinction spécifique appliquée pour la phéophytine, une composante

majeure des pigments chlorophylliens.

.
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2000 : coefficient d’extinction spécifique appliquée pour lutéine, un €élément majeur des

caroténoides.

IV.3.5 Dosage des composés phénolique totaux

« Définition
Il consiste a I’extraction des composés phénoliques par une solution aqueuse de méthanol

a 60% afin de déterminer leur concentration dans ’huile d’olive.

L’analyse des composés phénoliques dans I’huile d’olive présente un grand intérét étant
donné, d’une part, leur role d’antioxydant nature et, d’autre part, leur contribution a la flaveur

de I’huile.

% Principe

La concentration en composés phénoliques est déterminée en utilisant le réactif Folin-
ciocateu. Ce dernier est réduit par les composés phénoliques pour donner une coloration
bleue, présentent un maximum d’absorption dont 1’intensité est proportionnelle a la quantité

de phénols présents dans 1’échantillon.

*» Mode opératoire

L’estimation de la teneur en composés phénoliques a été réalisée selon la méthode au

Folin-Ciocalteu utilisée par Gutfinger (1981).

e Courbe d’étalonnage pour les phénols totaux
» Préparer une solution mére d’acide gallique a une concentration de 400 ppm (0.04g
d’acide gallique dans 100g de la solution méthanol/eau 60/40).
» Préparer a partir de la solution mére, des solutions diluées de 5 ml aux concentrations
suivantes ; 25 ppm, 50 ppm, 100 ppm, 200 ppm, 300 ppm, 400 ppm.
Ajouter a chaque solution 0,5 ml de réactif de Folin-Ciocalteu.
Ajouter 5 ml d’eau distillée et 1 ml de la solution de bicarbonate de sodium a 35%.

Laisser a I’obscurité pendant deux heures, ensuite mesurer 1’absorbance a 725 nm.

YV V V V

Réaliser en paralléle un essai a blanc.

.
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)/
**

Extraction des composés phénoliques

Peser 2.5 g d’huile d’olive, ajouter 5 ml d’hexane et 5 ml de solution méthanol/eau
(60/40).

Agiter vigoureusement pendant 2 min et laisser reposer jusqu’a séparation des deux
phases (environ 5 min).

Détermination de la teneur en composés phénoliques totaux

Récupérer 5 ml de la phase aqueuse, dans laquelle se trouvent les composés
phénoliques, a I’aide d’une pipette.

Ajouter 0.5 ml de réactif de Folin-Ciocalteu, 5 ml d’eau distillée et 1 ml de la solution
de bicarbonate de sodium.

Laisser reposer pendant deux heures a 1’abri de la lumicre.

Mesure 1’absorbance a 725 nm.

Expression des résultats

La concentration en phénols est calculée grace a une courbe d’étalonnage réalisée avec

de I’acide gallique comme molécule de référence (annexe 1). Les résultats sont exprimés en

mg d’acide gallique par kg d’huile d’olive.

IV.3.6.Composition en acides gras

La détermination des concentrations en pourcentage des différents acides gras

constitutif de I’huile d’olive qui sera analysés par la chromatographie en phase gazeuse (CPG)

sous forme des d’esters méthyliques préparés.

R/
£ %4

Principe

Le corps gras est estérifi¢ en présence de méthanol. Les esters méthyliques des acides

gras sont séparés sur une colonne polaire et sont ¢levés en fonction de leur poids moléculaire,

la surface correspondante a chacun d’eux est calculée et rapportée a la surface totale des

différents acides gras pour obtenir un pourcentage.

o,
o
(]

>
>

Mode opératoire
Préparation des esters méthyliques d’acide gras
Peser 0.2 g d’huile dans un tube a essai.

Ajouter 3 ml d’hexane et agiter.

=
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» Ajouter 0.4 ml de solution de potasse méthanoique 2N et agiter.

% Expression des résultats
Les résultats de différentes concentrations des acides gras sont exprimés en pourcentage.
IV.3.7 Indice d’iode

% Définition

Indice d’iode est le nombre de grammes d’iode fixé par 100 g de corps gras. Il mesure

la richesse des huiles en acides gras insaturés.

% Expression des résultats

Indice d’iode (g/100g) (I;) = (% palmétoléique*1.001) + (% oléique*0.899) + (%
linoléique*1.814) + (% linolénique* 2.737).

IV.4 Analyse statistique

Mise a part I’analyse su profil d’acides gras par CPG et indice d’iode, chaque analyse
a été réalisée en deux répétitions et les résultats représentent la moyenne plus au moins 1’écart
type des deux mesures. Une étude statistique a été réalisée en appliquant une analyse de la
variance (ANOVA). Le teste de Newman-Keuls est utilisé pour la comparaison intergroupe.

Le logiciel utilisé est le stat-box.

=
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V.1. Acidité

L’aciditéconstitue une caractéristique fondamentale de la qualit¢ de ’huile d’olive.
Plus sa valeur est ¢levée, plus la qualité¢ de produit est mauvaise (Veillet, 2010). Les résultats

obtenus dans cette ¢tudesont représentés par la figure 16.

1.6 -
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Figure 16 : Evolution du taux d’acidité (%) de I’huile d’olive vierge conditionnée dans quatre
types d’emballage

Le contenu en acide gras libre d’une huile est un indicateur de 1’activité de la lipase, de
la fraicheur du fruit et de la stabilité de 1’huile pendant le stockage. Cette acidité joue aussi un
role important dans la caractérisation sensorielle de 1’huile. (Benrachou, 2013).

D’apres les résultats obtenus, on constate que ’acidité libre d’huile stockée dans les
quatre types d’emballages augmente en fonction de la durée de conservation (15 a 17 mois),
ce qui est en accord avec I’observation de Rababah et al, (2011) qui ont étudier 1’effet de
I’emballage sur les propriétés physicochimiques et sensorielles de 1’huile d’olive.
L’augmentation de 1’acidité pourrait étre expliquée par le développement de la rancidité suite
a I’hydrolyse des glycérides.

La bouteille en plastique semble étre le récipient par lequel les processus
hydrolytiques des glycérides étaient plus intenses (0.9% a 1.26%), ce qui pourrait étre liée a la
perméabilité de plastique a I’oxygene et la lumiere. Tandis que les bouteilles en verre opaque

(marron et vert), présentent la plus faible augmentation en acidité (0.5% a 0.7%) et cela est d
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a la non perméabilité aux gaz et la lumieres.Le récipient en verre transparent avait les valeurs
intermédiaires d’acidité (0.8% a 1.09%).

Nos résultats sont soumis a une analyse de la variance a deux facteurs a savoir la durée
de stockage et le type d’emballage. Il ressort de ce traitement que le facteur «durée de
stockage » a un effet hautement significatif (P=0.00342) sur I’acidité de I’huile d’olive. Cela
est vérifié par le test de NEWMAN-KEULS au seuil de 5% regroupant les échantillons
d’huile d’olive dans deux groupes homogénes (A et B). Le type d’emballage agit de fagon
hautement significative (P=0.00057) sur ’acidité d’huile de notre étude. Cela est vérifi¢ par le
test de NEWMAN-KEULS au seuil de 5% regroupant les échantillons d’huile d’olive dans
deux groupes homogénes (A et B). L’interaction entre les deux facteurs étudiés ne montre

aucun effet significatif (P=0.24) sur I’acidité d’huile étudice.

V.2.Indice de peroxyde

Permet d’évaluer le niveau d’oxydation primaire produite au cours du stockage et / ou

de I’¢élaboration de I’huile. Les résultats obtenus sont représentés par la figure 17.
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Figure 17 : Evolution de I’indice de peroxyde (meq d’O/kg d’huile d’olive) de I’huile d’olive

en fonction de la durée du stockage et le type d’emballage utilisé

L’indice de peroxyde estime 1’état d’oxydation de I’huile, c’est un mécanisme lent

mais in€luctable. En effet, les corps gras peuvent s’oxyder en présence d’oxygeéne et de

E
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certains facteurs favorisant (température €levée, eau, enzyme, trace de métaux Cu, Fe...).
Cette auto-oxydation ou rancissement aldéhydique conduit dans un premier temps a la
formation de peroxydes (ou hydroperoxydes) qui se décomposent ultérieurement en dérivés
carbonyles aldéhydes et hydrocénones (responsables de 1’odeur de rance) et en divers produits

oxygénés (alcools, acides ...) (Tanouti et a/, 2011).

Les résultats illustrés par la figure 17 montrent que les valeurs obtenues augmente en

fonction du temps d’entreposage de I’huile et ceci quel que soit la nature de I’emballage.

On observe que les valeurs de 1’indice de peroxyde dans le cas d’huile stockée dans
I’emballage en plastiqué est estimé de 23 meq O,/Kg et semble plus élevé en la comparant
aux autres emballages ; en raison de la perméabilité de certaines bouteilles plastique a
I’oxygene et a la lumicre et cela permet d’initier le mécanisme d’oxydation et la formation des
hydroperoxydes.Notons que les valeurs de I’indice de peroxyde des échantillons d’huiles
stockées dans le verre vert, marron sontproches et nettement inférieure a 1’huile stockée dans
I’emballage en plastique et en verre transparent, ce qui pourrait étre expliqué par la bonne

propriété de barri¢re a ’oxygene et la lumicre (Rababh et al, 2011).

Certains processus de dégradation des lipides sont évidemment di aux différents
procédés appliqués aux olives du champ jusqu’a I’huilerie. En effet, durant les étapes qui
précédent D’extraction de I’huile (cueillette, stockage des olives, extraction), deux types
d’altération peuvent se produire : 1’acidification et rancissement; ce qui pourrait étre a

I’origine de I’augmentation des indices d’acides et peroxydes (Benrachou, 2013).

Nos résultats sont soumis a une analyse de la variance a deux facteurs a savoir la durée
de stockage et le type d’emballage. Il ressort de ce traitement que le facteur «durée de
stockage » a un effet non significatif (P=0.19) sur I’indice de peroxyde de I’huile d’olive. Le
type d’emballage agit de facon trés hautement significative (P=0) sur I’indice de peroxyde
d’huile de notre étude. Cela est vérifié par le test de NEWMAN-KEULS au seuil de 5%
regroupant les échantillons d’huile d’olive dans trois groupes homogenes (A, B et C).
L’interaction entre les deux facteurs étudi€és ne montre aucun effet significatif (P=0.87) sur

I’indice de peroxyde d’huile étudiée.
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V.3.Teneur en composés phénoliques

Les composés phénoliques jouent un role trés important dans la caractérisation de la
qualité des huiles. Ils sont de puissant antioxydants ralentissant le rancissement des huiles par
leur forte réactivité (Brenes, 2002). Les teneurs en composés phénoliques des huiles analysées

sont illustrés par la figure 18.
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Figure 18 : Evolution de la teneur en composés phénoliques en ppm dans 1’huile d’olive en
fonction de la durée du stockage et type d’emballage utilisé.

SelonDABBOU et al (2011), les polyphénols agissent en piégeant les radicaux libres ;
ils s’oxydent en premier pour préserver les acides gras insaturés contenus dans 1’huile et

confere a I’huile d’olive une haute stabilité oxydative.

Les résultats donnés illustrés sur la figure 18 montre une diminution de Ia
concentration en substance phénolique avec la durée de stockage et cela pour tous les types

d’emballage utilisé.

Par comparaison, on observe que les concentrations en composés phénoliques les plus
faibles sont obtenues dans I’huile stockée dans le plastique (121.5 ppm) et verre transparent
(179 ppm), en raison de I’hydrolyse et I’oxydation de ces composés. La réduction des
antioxydants dans le conteneur en plastique pourrait étre due a la migration des composés

entre 1’huile et I’emballage, (Rababah et a/, 2011) ce qui implique une perte de stabilité et
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détérioration des propriétés sensorielles, et par conséquent, de la qualité¢ de I’huile d’olive
(Mendez et al, 2005). Contrairement aux emballages en verre marron et verre vert, la
diminution de substances phénoliques était moins prononcée, qui présentent des valeurs de
245.33 ppm et 197 ppm respectivement. Cela est expliqué par des niveaux réduits des
radicaux libres résultants de 1’oxydation qui diminueront le taux auquel les antioxydants sont

utilisés et augmentent leur efficacités (RABABAH et a/, 2011).

Nos résultats sont soumis a une analyse de la variance a deux facteurs a savoir la durée
de stockage et le type d’emballage. Il ressort de ce traitement que le facteur «durée de
stockage » n’a pas d’effet significatif (P=0.053) sur la teneur en polyphénols de I’huile
d’olive. Le type d’emballage agit de fagon trés hautement significative (P=0) sur la teneur en
polyphénols d’huile de notre étude. Cela est vérifi¢ par le test de NEWMAN-KEULS au seuil
de 5% regroupant les échantillons d’huile d’olive dans quatre groupes homogenes (A, B, C et
D). L’interaction entre les deux facteurs étudiés montre un effet non significatif (P=0.34) sur

la teneur en composés phénoliques d’huile étudiée.
V.4. Analyse 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 caractére antioxydant dans 1’obscurité et pro-oxydant dans la lumiere (chlorophylle),
semblent jouer un role important dans la stabilit¢ oxydative de I’huile au cours de son
stockage et dans la préservation de sa qualité (Tanouti et al, 2011).

Deux sortes de pigments sont présentes dans I’huile d’olive : les chlorophylles et les

caroténoides.

v" Teneur en chlorophylles
L’¢évolution de la teneur en chlorophylles renseigne sur les substances colorantes

contenues dans I’huile, dépend du degré de maturé des olives et les conditions de stockages.

Les différentes teneurs en chlorophylles des échantillons analysés sont représentées
dans la figure 19
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Figure 19 : les teneurs en chlorophylles en ppm des échantillons d’huile d’olive en fonction
de la durée du stockage et type d’emballage utilisé.

Nos résultats révelent que les teneurs en chlorophylles de 1’huile diminuent en
fonction de la durée de conservation quel que soit le type d’emballage utilisé. On observe que
les teneurs en chlorophylle les plus élevées sont obtenues dans 1’huile stockée dans
I’emballage en verre marron, verre vert et verre transparent respectivement dont leur teneurs
varient entre 0.301ppm et 1.96ppm. Alors que des faibles teneurs sont observées dans
I’emballage en plastique, qui varie entre 0.195ppm et 1.43ppm.

Cette diminution est expliquée par 1’activité catalytique de la chlorophylle en présence
de la lumiere dans la formation d’oxygene a I’état singulier et donc favorise les premieres
phases de I’photo-oxydation. (Zegane et al, 2015).

Nos résultats de la teneur en chlorophylles obtenus en utilisant 1’emballage en
plastique, en verre marron, verre vert et en verre transparent sont en accord avec ceux
deDabbou et al, (2011)qui ont étudié¢ I’impact de I’emballage et le temps du stockage sur la
qualité de 1’huile d’olive.

De méme (Rahmani, 1989 ; Méndez et Falqué, 2007) ont montré que le contenu en
pigments chlorophylliens diminue de plus de 30% et se dégradent au cours de stockage.

Il est a noter que la teneur en chlorophylle des huiles d’olive peut varier en fonction du
degré de maturité¢ des fruits, elle se dégrade au cours la maturité des olives au dépend des
phéophytines responsables de la coloration vert de 1’huile (Ait yacine et al, 2001).

Nos résultats sont soumis a une analyse de la variance a deux facteurs a savoir la durée

de stockage et le type d’emballage. Il ressort de ce traitement que le facteur «durée de
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stockage » a un effet trés hautement significatif (P=0) sur la teneur en chlorophylles de 1’huile
d’olive. Cela est vérifié par le test de NEWMAN-KEULS au seuil de 5% regroupant les
¢chantillons d’huile d’olive dans deux groupes homogenes (A et B). Le type d’emballage agit
de facon trés hautement significative (P=0) sur la teneur en chlorophylles d’huile de notre
étude. Cela est vérifi¢ par le test d¢ NEWMAN-KEULS au seuil de 5% regroupant les
¢chantillons d’huile d’olive dans trois groupes homogenes (A, B et C). L’interaction entre les
deux facteurs ¢tudiés montre aussi un effet trés hautement significatif (P=0.00003) sur la

teneur en chlorophylles d’huile étudiée.

v" Teneur en caroténoides

Les caroténoides sont des composés mineurs qui conférent a 1’huile d’olive des
qualités organoleptiques et nutritionnelles. De plus ces composés ont des effets notables sur

la stabilité de ce produit au cours de son stockage (Ben tekaya et Hassouna, 2007).

Les différentes teneurs en caroténoides des échantillons analysés sontillustrées dans la

figure 20.

1.2 4

0.8 -

0.6 - B mars

H mai
0.4 -

caroténoides (ppm)

0.2 -

verre vert verre marron  verre plastique
transparent

Figure 20 : Les teneurs en caroténoides en ppm des échantillons d’huile d’olive en
fonction de la durée du stockage et type d’emballage utilisé.

Les caroténes sont des substances chimiques naturelles impliquées dans les

mécanismes d’oxydation de I’huile, leur présence en quantité suffisante dans 1’huile permet de
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retarder le phénomene de la photo-oxydation en désactivant I’oxygene singulier produit par
les chlorophylles. De ce fait ¢’est un inhibiteur de ce phénomene et permet de préserver les

parametres de qualité de 1’huile au cours du stockage(Lazzez et a/, 2006 ; Rahmani, 1989).

Nos résultats révelent que les teneurs en caroténoides de I’huile analysée diminuent en
fonction de la durée de conservation quel que soit le type d’emballage choisi.On observe que
les teneurs en caroténoides les plus ¢élevées sont obtenues dans 1’huile stockée dans
I’emballage en verre marron, le verre vert et le verre transparent respectivement, dont leurs
valeurs se situent entre 0,91ppm et 0,22ppm. Alors que des faibles teneurs sont notées pour

I’huile conditionnée dans le type plastique, et qui oscille entre 0,6 1ppm et 0,35ppm.

Les résultats obtenus sont en accord avec les observations deDabbou et a/ (2011) qui

ont étudié I’'impact de I’emballage et le temps de stockage sur la qualité de 1’huile d’olive.

Nos résultats sont soumis a une analyse de la variance a deux facteurs a savoir la durée
de stockage et le type d’emballage. Il ressort de ce traitement que le facteur «durée de
stockage » a un effet trés hautement significatif (P=0) sur la teneur en caroténoides de 1’huile
d’olive. Cela est vérifié par le test de NEWMAN-KEULS au seuil de 5% regroupant les
¢chantillons d’huile d’olive dans deux groupes homogenes (A et B). Le type d’emballage agit
de facon trés hautement significative (P=0) sur la teneur en caroténoides d’huile de notre
étude. Cela est vérifi¢ par le test d¢ NEWMAN-KEULS au seuil de 5% regroupant les
¢chantillons d’huile d’olive dans quatre groupes homogenes (A, B, C et D). L’interaction
entre les deux facteurs étudiés montre aussi un effet trés hautement significatif (P=0) sur la

teneur en caroténoides d’huile étudiée.
V.5.Coefficient d’extinction spécifique K232 et K270

Déterminés par spectrophotométrie UV qui permet d’évaluer I’état d’oxydation de
I’huile d’olive.Les valeurs des coefficients d’extinction spécifique K232 et K270 sont

représenté dans la figure 21.
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Figure 21 : évolution des extinctions spécifiques a 232 nm et a 270 nm de I’huile d’olive en
fonction de la durée du stockage et type d’emballage utilisé.

Absorbance dans I’UV (232 et 270 nm) apparait comme [’un des moyens les plus slirs pour
caractériser 1’état d’oxydation de I’huile d’olives (Kiritsakis et al, 2002). Les hydroperoxydes
résultant du premier stade d’oxydation peuvent étre détectés par leur absorption dans ’'UV
aux environs de 232 nm. Puis ces peroxydes évoluent avec le temps et conduisent a la
formation de produits divers tels des cétones insaturés et des dicétones qui absorbent dans

I’UV vers 270 nm (Bouskou, 1996).

Les valeurs obtenues montrent que I’huile analysée présente une lente augmentation de
I’absorbance a 270nm durant toute la durée de stockage et qui oscille de 0.15 a 0.23 quel que
soit le types d’emballages. Ces valeurs indiquent que 1’huile étudiées ne contient que trés peu

de produits secondaires d’auto-oxydation. (Benrachou, 2013)

Contrairement a I’absorbance a 232nm qui montre une augmentation de 1’absorbance
beaucoup plus rapide pendant la durée d’entreposage allant de 0.7 a 3.1, ce qui indique

I’accumulation de produits d’oxydation primaire (Dabbou, 2011)suite a 1’auto-oxydation
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causée principalement par la transmission d’oxygéne a travers les matériaux d’emballage

(Pristouri, 2010).

Pour I’extinction dans UV 232nm, il ressort de traitement par I’analyse de la variance que le
facteur « durée de stockage » a un effet trés hautement significatif (P=0) sur le coefficient
d’extinction a 232nm de ’huile d’olive étudiée. Cela est vérifi¢ par le test de NEWMAN-
KEULS au seuil de 5%, regroupant les échantillons dans deux groupes homogénes (A et B).
Le type d’emballage agit d’une fagon hautement significative (P=0.007) sur le coefficient
d’extinction a 232nm. Cela est vérifi¢ par le test de NEWMAN-KEULS au seuil de 5%
regroupant les échantillons d’huile d’olive dans deux groupes homogenes (A et B).
L’interaction entre les deux facteurs étudiés montre aussi un effet hautement significatif

(P=0.0014) sur le coefficient d’extinction a 232nm d’huile étudiée.

Et pour extinction dans UV 270nm, il ressort de traitement par I’analyse de la variance que le
facteur « durée de stockage » a un effet trés hautement significatif (P=0) sur le coefficient
d’extinction a 270nm de I’huile d’olive étudiée. Cela est vérifi¢ par le test de NEWMAN-
KEULS au seuil de 5%, regroupant les échantillons dans deux groupes homogénes (A et B).
Le type d’emballage agit d’une fagon trés hautement significative (P=0) sur le coefficient
d’extinction a 270nm. Cela est vérifié par le test de NEWMAN-KEULS au seuil de 5%
regroupant les échantillons d’huile d’olive dans trois groupes homogenes (A, B et C).
L’interaction entre les deux facteurs ¢tudiés montre aussi un effet hautement significatif

(P=0.00085) sur le coefficient d’extinction a 270nm d’huile analysée.
V.6. La composition en acides gras

Les acides gras est un autre aspect essentiel de I’évaluation qualitative des huiles
d’olive. C’est également I'un des moyens utilisés pour s’assurer de I’adultération de I’huile
d’olive et de détecter s’il y a lieu, les fraudes des huiles commercialisées (Christopoulos M. et

al. 2004).

Les résultats obtenus pour la composition en acide gras d’huile d’olive sont

représentés dans le tableau VII suivant :

&
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TableauVII : la composition en acides gras (%) de I’huile d’olive en fonction de la durée de
stockage et le type d’emballage.

| Types d'emballage
acide gras verre vert verre marron verre plastique
transparant
A G Saturé P1 P2 P1 P2 P1 P2 P1 P2
(mars) | (juillle | (mars) | (juillle | (mars) | (juillet | (mars) | (juillet
t) t) ) )
Cl6:0 | A 16,68 |16,93 |16,61 |16,18 |17,45 |17,39 |16,38 | 16,55
palmitiq
ue
C17:0 | A 0,27 0,05 0,07 0,05 0,32 0,05 0,1 0,05
margari
que
CI180 |A 2,7 2,45 2,59 2,6 2,76 2,35 2,53 2,43
stéariqu
e
C20:0 | A 0,49 0,46 0,46 0,63 0,51 0,62 0,57 0,52
arachidi
que
C22:0 | A 0,18 0,0006 | 0,15 0,0007 | 0,15 0,0008 | 0,16 0,0007
béheniq
ue
SAGS 20,32 | 19,890 | 19,88 | 19,460 | 21,19 | 20,410 | 19,74 | 19,550
6 7 8 7
AG
monoinsaturé
Cle:l | A 2 2,03 2,03 2,04 2,14 2,15 1,93 2
o7 palmitol
éique
Ci18:1 | A 62,05 |62,64 |62,1 62,99 |59,56 |60,18 |63,08 | 63,83
®9 oléique
C20:1 | A 0,36 0,37 0,38 0,64 0,34 0,57 0,37 0,35
®9 gondoiq
ue
SAG 64,41 | 65,04 | 64,51 | 65,67 |62,04 |629 65,38 | 66,18
MI
A G polyinsaturé
C182 | A 14,7 14,49 |15 1426 | 16,08 | 16,06 |14 13,68
6 linoléiq
ue
Ci83 | A 0,53 0,53 0,56 0,64 0,51 0,66 0,56 0,54
o3 linoléni
que
SAGP 15,23 | 15,02 | 15,56 | 14,9 16,59 | 16,72 | 14,56 | 14,22

2
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|

SAGI 79,64 | 80,06 |80,07 |80,57 |78,63 |79,62 |7994 |80,4

S

AGPl/ 0,7495 | 0,7551 | 0,7826 | 0,7656 | 0,7829 | 0,8191 | 0,7375 | 0,7273

AGS 0787 | 3056 9618 4563 1647 | 7416 8865 | 3969

06/03 27,735 | 27,339 | 26,785 | 22,281 | 31,529 | 24,333 | 25 25,333
8491 6226 7143 25 4118 | 3333 3333

03/06 0,0360 | 0,0365 | 0,0373 | 0,0448 | 0,0317 | 0,0410 | 0,04 0,0394
5442 7695 3333 8079 1642 9589 7368

AGIS/ 3,9192 | 4,0250 | 4,0276 | 4,1401 | 3,7107 | 3,9008 | 4,0496 | 4,1123

AGS 9134 1684 66 3884 126 7601 4539 8472

AGS/ 0,2551 | 0,2484 | 0,2482 | 0,2415 | 0,2694 | 0,2563 | 0,2469 | 0,2431

AGIS 4817 | 4617 8275 3779 9002 5268 | 352 6791

v Acides gras saturés :

Cette classe des acides gras est représentée par 1’acide palmitique (C16:0), 1’acide

margarique (C17 :0), ’acide stéarique (C18 :0) et I’acide arachidique (C20 :0).

D’apres les résultats obtenus on constate que les teneurs en acides gras saturés pour
I’huile conditionnée pendant 14 mois de stockage, sont 1égérement diminuées quel que soit le

type d’emballage choisis, ainsi que la durée de stockage.

L’acide palmitique (AG majoritaire des acides gras saturés) présente une
légeredifférence pour I’huile stockée dans les quatre types d’emballage. Cette déférence a été
aussi observée par Dabbou et al (2011) qui ont travaillé sur I'impact des matériaux
d’emballage et la durée de stockage sur la qualité¢ d’huile d’olive.Cela peut étre expliqué par
le fait que cet acide grasest dépourvu de doubles liaisons responsable de la réaction

d’oxydation.

20 -+
)
15 A
a\d m A palmitique
WL 10 - B A margari
garique
&)
< 5 - A stéarique
0 - B A arachidique
® A béhenique
verre vert verre marron plastique

Figure 22 : représentations graphiques de la composition en acides gras saturés (%).
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v Acides gras mono-insaturés :

Ce groupe d’acide gras est compos¢ d’acide palmétoléique (C16 :1), acide gondoique
(C20 :1) et I’acide oléique (C18 :1). Ce dernier est le composant principal de ’huile d’olive,
le plus dominant. Le tableau VI montre une légére augmentation durant la durée de stockage

(15 et 17 mois), dans les différents types d’emballage qui varie entre 59.56% et 63.83%.

iy
o
1

u A palmitoléique

H A oléique

AGMI (%)

N
o
1

A gondoique

verre vert VEITre marron verre

transparant

plastique

Figure 23 représentations graphiques de la composition en acides gras monoinsaturés (%).

v" Acides gras polyinsaturés

Les acides gras qui représentent cette classe sont AG linoléique (C18 :2) qui est le plus
dominant avec des variations entre 13.68% et 16.08%, et 1’acide linoléique (C18 :3) qui se
trouve a 1’état de traces. A partir des donnés des acides gras polyinsaturés de I’huile étudiée
mentionnées dans le tableau VI, on constate une diminution de pourcentage de ces acides
grasdans tous les types d’emballage utilisés, et la durée de stockage. Cette baisse est due a
I’oxydation de ces acides. Selon Cossut et a/ (2002), plus il y a doubles liaisons, plus la

vitesse de dégradation des acides gras est plus importante.
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Figure 24

Les rapports entre les différents acides gras :

:représentations graphiques de la composition en acides gras polyinsaturés (%)

e Les valeurs de rapportAGPI/ AGS sont comprise entre 0.7 et 0.8 et cela indique une

forte teneur en AGS qui varie entre 19% et 21%, alors que les AGPI varient entre 14%

et 16%.

e Le rapport ®6/®3 est plus important que le rapport entre ®3/w6 (22- 31 et 0.03- 0.04

respectivement), cette différence indique une forte proportion en AG linoléique (®06).

e Le rapport AGS / AGIS est plus faible en comparaison avec le rapport AGIS / AGS

(0.24-0.26 et 3.7- 4.1 respectivement). Cela implique une forte proportion en AGIS.

V.7. indice d’iode :

L’indice d’iode nous renseigne sur le degré d’insaturation des AG contenus dans une

huile d’olive, il est en rapport direct avec le degré d’oxydation d’huile, plus une huile est

insaturée, plus sont indice d’iode est élevé. (Wolf, 1968).

Les résultats de I’analyse de I’indice d’iode sont représentés par la figure 25




Chapitre V Résultats et discussion

mDI1
uD2

indice d'iode (g /100g)

verre vert verre marron verre transp  plastique

Figure 25 :Evolution de I’indice d’iode (g d’iode / 100g d’huile) de I’huile d’olive en
fonction de type d’emballage et la durée de stockage.
D’aprés nos résultats, on remarque que I’indice d’iode de I’huile analysée augmente
pendant la durée de stockage dans les emballages en verre vert (85.89 a 86.07g /100g), verre
transparent (86.23 a 87.18g /100g) et le plastique (86.55 a 86.66g /100g).

De méme, on remarque une légere (86.59 a 86.27 g /100g) diminution de cette indice
pour huile d’olive stockée dans verre marron pendant la durée de stockage qui peut étre
expliqué par la perte des liaisons éthyléniques par les AG insaturés lors de processus

d’oxydation.
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Au terme de cette étude, les résultats obtenus révélent que les parametres
physicochimiques analysés dans les différents échantillons d’huile d’olive extra vierge varient

au cours de la période de stockage, s’étalant de 15 a 17 mois, et selon le récipient employé.

Dans I’ensemble on peut conclure que les indices de qualités étudiés (1’acidité, I’indice
de peroxyde, et extinction UV & 270 nm) ont connu une augmentation pendant la durée de
stockage de I’huile. Cette augmentation est plus marquée dans 1’huile conditionnée dans les
récipients en plastique et le verre transparent. Cependant, cette évolution est moins marquée
dans le cas de I’emballage en verre opaque. Ce résultat réveéle que I’huile conditionnée dans

un emballage transparent s’altere plus rapidement.

Dans le cas des composés phénoliques ainsi que les pigments, les résultats obtenus
réveélent une baisse de ces composés mineurs au cours de stockage de I’huile. Cette
diminution est plus prononcée dans les emballages transparents (plastique et le verre). Ainsi,
on peut conclure que la lumiére accélére les processus de dégradation des composés mineurs,
qui ont une activité antioxydante, et par conséquent une moindre protection de 1’huile contre
I’oxydation, ce qui confirme donc les valeurs élevées des indices d’oxydation. De plus, une
diminution de la teneur en antioxydants et en pigments fait baisser la qualité sensorielle de

I’huile ainsi que sa valeur nutritionnelle et thérapeutique.

Les résultats du profil en acides gras montrent globalement une stabilité dans la
composition en acides gras au cours de stockage de I’huile. Le type d’emballage n’a pas
révélé de différences remarquables entre les profils obtenus. Ce résultat peut nous renseigner
sur la stabilité oxydative de I’huile d’olive, et qui peut s’expliquer par son faible degré
d’insaturation, comparativement aux autres huiles végétales, et, en outre, par sa richesse en

compos€s mineurs a caractere antioxydants.

On ce qui concerne le type d’emballage, a travers cette ¢tude on voit que les
bouteilles en plastiques dans lesquels I’huile d’olive est conditionnée n’est pas les plus
adéquates suite a I’action d’oxygene et la lumiére qui induisent une détérioration rapide de
I’huile.Il semblerait que I’huile d’olive étudiée est mieux conservée dans des emballages en
verre opaque puisque il est étanche a la lumicre et agit comme barriére a 1’oxygeéne, mais

aussi ne doit pas étre stockée pour une longue durée car I’emballage en verre lui-méme ne
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garantit pas une protection totale puisque ne peut prévenir I’auto-oxydation, et par

conséquent, la perte de la qualité nutritionnelle de I’huile d’olive.

En perspective, cette étude mérite d’étre étalée a I’huile des autres variétés d’oliviers

et aussi a d’autres types d’emballage (métallique et tetrapack).
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1.4 +
y=0.0032x+0.0191
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