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L'olivier est I'arbre emblématique de l'aire méditméenne, c’est I'une des plus
anciennes cultures ligneuses et joue un rble impbdans I'économie rurale, le patrimoine
local et la protection de I'environnement. L'oléicue représente une des plus anciennes
activités agricoles dans le bassin méditerranéenaoproduction d'olive a une richesse
economique transmise sur plusieurs générations.

L’huile d’olive est un pur jus de fruit. En effetglon les normes officielles, elle ne
peut étre obtenue qu’a partir de 'olive et unigeainpar utilisation de procédés physiques.
L’huile d’olive est un produit intéressant d’'un pobde vue nutritionnel a cause de sa richesse
en composeés antioxydants et en polyphénols qui giegnt sa bonne conservation dans le
temps et vont prévenir son oxydation (SébastiahQR0

Toutefois, puisque 'huile d’olive est la résultard’une série d'interactions entre
facteurs génétiques, environnementaux et techroplegi sa composition chimique peut subir
des variations dues a certains facteurs intervepamdant les différents stades du cycle de
production de I'huile, depuis sa formation dankué jusqu'a son extraction a I'huilerie puis
le stockage (Kamoun N., 2016) mais jusqu’a prébéttde de I'effet de I'age de I'olivier sur
la qualité de I'huile n’est pas clai(BedbabisS.etal., 2016).

La conservation de la qualité des huiles est intie liée aux techniques
employées pour le stockage du produit. L'huile id®la tendance a s’oxyder et en
conséquence, a subir des altérations aussi bierpailot de vue chimique, physique

gu’organoleptique.

Le premier objectif de ce travail est d’étudienfluence de I'age de l'olivier sur la
gualité de I'huile. Et le second objectif est deeddiner I'effet de la conservation sur les
parameétres physico-chimiques de I'huile d'olive.

Notre étude est divisée en deux parties :

La premiere partie est réservée a la présentdiohensemble des méthodes analytiques
mises en ceuvre pour la détermination de la pome|lalgis indices de qualité (acidité, I'indice

de peroxyde et I'absorbance spécifique), des termupigments et du profil en acides gras.

La deuxieme partie est consacree a la présen@®nésultats obtenus et leur interprétation.

Y
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Le stockage et la conservation constituent degdastimportants dans la qualité de
I'huile d’olive destinée a la consommation. En gffeme fois I'huile obtenue, il est important
de préserver sa qualité de départ, c’est dansagtitue que s’inscrit notre étude.

Notre travail porte sur I'étude de la qualité deulle d’olive selon I'age des arbres
(jeunes arbres : moins de 12 ans et agés : plB)dms) et la durée du conservation de
I'huile (trois mois).

1-Présentation de la région d’étude

La Wilaya de Boumerdes est une wilaya cétiére ditreedu pays qui s'étend sur une
superficie de 1 456,16 Km? avec 100 Km de proftbtal allant du cap de Boudouaou El
Bahri a I'Ouest, a la limite Est de la commune @ f&figure 1).

Wilaya
de
Tiz-Ouzou

Wilaya

de
Blida

hHo- /e ove-houmerdes 17

Figurel: Carte géographique de la wilaya de Boume(@emgle, 2013).

L’agriculture dans la wilaya de Boumerdes occupe place prépondérante dans
I'activité économique.

L'olivier parmi les espéces les plus importants ghint de vue de la superficie
occupé par cette culture. L'olivier est classédaxdéme aprées la vigne avec une superficie de
8254 Ha(Source : DSA de Boumerdes, 2018).

Y
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w154

Sidi Nadmane

Ulog) Siiw

w224 A

(N12] N12 | Man data ®2017 Goonk

Figure 2 : Carte géographique de la commune de Taourga (€02@l7).

La région de Taourga est limitée comme suit (figtjre

e Au nord par la commune de Baghlia et Dellys ;
* Ausud et al'Est par la commune de sidi naamane ;
e A /l'Quest par la commune de Baghlia.

> Sa superficie est de 25 Km

L'altitude est de 500 m ;

Y

» La pluviométrie totale est de 800 mm/an, répardiedsmois (Décembre, Janvier,

Février et mars).

Le verger oléicole est situé a Bouhbachou a I'©@deda commune de Taourga a 70 km
de I'Est de la wilaya de Boumerdes. Le terrain ayait I'objet d’étude se situé sur une légére

pente et entouré par d’autres plantations d’olivier

Tableau 1 :Place de I'olivier comparativement aux autreswrel dans la commune de
Taourga :

Arboricoles Vigne Olivier Agrumes

790 Ha 89 Ha 635 Ha O1Ha

(Source : DSA de Boumerdes, 2018).
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2-Echantillonnage et extraction de I'huile d’olive
Les échantillons d’huile d’olive ont ébbtenus de fruits récoltés manuellement, a
hauteur d’Homme sur toute la frondaison, sur deatggories d’age d’arbres (jeunes -12 ans
et agés + 80 ans), de la variété Chemlal, au nieala région de Taourga wilaya de
Boumerdes.
Six kg d’olives ont été récoltés, avec trois rémts pour chaque catégorie, pour un total de
18 kg/catégorie d’age, durant la campagne olé201le//2018.
Nous avons réservé 600g de chaque répétition déteéafin d’effectuer l'indice de
maturité, I'humidité et la pomologie.
Apres le triage des olives, elles ont été tritugasun systeme continu a deux phases
a l'aide d’'un oléodoseur de type Levi-Dileon-Leraggede I'I'TAFV de Sidi-Aich de Bejaia,
les étapes suivantes :
- L’écrasement est réalisé par un broyeur a marteau ;
- Le malaxage est réalisé dans des bacs a inoxif88en sans eau) ;
- La centrifugation de la pate est réalisé via umgrifageuse verticale a panier ;
- La séparation de I'huile par décantation est efi@et aprés une journée.
Les échantillons récupérés ont été mis dans de®ibes en verre couvertes d’aluminium a
labri de la lumiere a une température +4 C° ererathnt d’étre analysés, en suite les
échantillons d’huile stocké pour trois mois damb$curité et a une température ambiante de
laboratoire

]
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Figure3: L'oléodoseur de I'I'TAFV de Béjaia (Photo originak918).

Nous avons effectué des analyses biométriques ta gdas fruits récoltés, et des

analyses physicochimiques pour les échantillonsilhextraites avec trois répétitions pour

les deux catégories

3-Matériel et méthodes

3-1-Matériel végétal

La variété utilisée dans cette étadela variété Chemlal, ses caractéristiques sont

présentées dans le tableau 2 :

Tableau 2: Les caractéristiques de la variété Chemlal (LoustdBrousse, 1978).

Aire de culture | Importance | Pollinisateur | Destination Observations
Centre Azeradj Huile Huile trés appréciée.
Algérien 10% Frontoio Résiste en culture séche.
Kabylie Inconvénients : autostérile, floraison

tardive.




Matériel et méthodes

3-2-Etude pomologique des olives

3-2-1-lindice de maturité :

Le processus de maturation peut étre appreciéllasuent sur les variétés d’olivier
au fur et a mesure de leur changement de couleupékicarpe passe normalement du vert
foncé au violacé puis au noir. La couleur et latuex du mésocarpe changent également
durant ces étapes, tout comme la couleur et lesctéaistiques sensorielles de I'huile. La
couleur des olives est donnée par un indice deratadn qui exprime la couleur moyenne des
olives a un moment donné (figure 4).

La formule suivante a été mise au point par la@tdExpérimentale Venta del Liano
de 'IFAPA de Mengibar (Jaén, Espagne).

Cette formule est basée sur un systeme de porariuadirespondant a chaque étape

de coloration du péricarpe et du mésocarpe.

.M. = AO+B1+C2+D3+E4+F5+G6+H7 /100
Ou:
I.M. : Indice de maturité.
Catégorie 0 : peau vert intense.
Catégorie 1 : peau vert jaunatre.
Catégorie 2 : peau verte avec des taches rougedtresoins de la moitié du fruit : début de
la véraison.
Catégorie 3 : peau rougeéatre ou violette sur pdulaanoitié du fruit : fin de la véraison.
Catégorie 4 : peau noire et pulpe blanche.
Catégorie5 : peau noire et pulpe violette sangdite le centre de la pulpe.
Catégorie 6 : peau noire et pulpe violette samrsratte le noyau.
Catégorie 7 : peau noire et pulpe violette surddaifpulpe jusqu’au noyau.
Ou A, B, C,D, E, F, G et H sont le nombre de frues Catégories 0, 1, 2, 3, 4,5, 6 et 7

respectivement.

]
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Figure 4 : Indice de maturité des olives de la variété che(®hbto originale, 2018).

3-2-2-Analyses biométriques

La biométrie est définie comme étant I'étude desupatres morphologiques d’un
sujet.

Les mesures sont faites sur des échantillons de ali98s et de 100 noyaux

sélectionnés aléatoirement (figure 5).

Uy
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v' Au cours de notre étude, le calibrage du fruit etndbyau se fait par mesure du

diametre a I'aide d'un pied a coulisse.

Figure 5: Pied a coulisse (Photo originale, 2018).

v Le poids des fruits qui permet d’évaluer la grosskufruit, a été déterminé par une
pesée de 100 fruits frais a I'aide d’'une balancpréeision de 0,001g (El Antari ait, 2003).
v Le poids des noyaux, aussi a été déterminé papesée de 100 noyaux a I'aide d’'une

balance de précision (figure 6 et 7).

Figure 6 : Balance analytique (Photo originale, 2018).
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Figure 7: La pomologie des olives et des noyaux de la vadiésinlal
(Photo originale, 2018).

3-2-3-Teneur en eau et en matieres volatiles deléves

La teneur en eau et en matieres volatiles dessfiigété déterminée suivant le
protocole de conseil oléicole international (20&m)calculant la différence entre le poids de
I’échantillon humide et celui de I'échantillon sectfigure 8).

Le contrble de la teneur en eau a été détermiméagen de la formule ci- apres :

H% = [(P — PS) / (P — P0)]*100

Oou:

H% : Humidité des fruits exprimée en pourcentage.

P et PS : Poids du creuset plus la prise d’essaitat apres séchage, respectivement.
PO Poids du creuset vide.
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Figure 8 : L’étuve (photo originale, 2018).

3-3- Analyses physico-chimiques des huiles

3-3-1-Teneur en eau et en matiéres volatiles
Selon (Benosman et Mamchaoui, 2005), il consigbeoaoquer le départ d’eau par
chauffage d’'une quantité continue d’huile jusquii@i@ation complete de I'eau.

La teneur en eau et en matiere volatiles de I'hditdive est déterminée selon la
méthode décrite par la norme 1SO (1998).

H% = T00

Avec :
Moy est la masse, en gramme, de la capsule ;
M;: est la masse, en gramme, de la capsule et lgiassai ;

M.: est la masse, en gramme, de la capsule et déeldypies chauffage.
% Le mode opératoire est détaillé dans I'annexe 4.
3-3-2-Acidité libre

L’acidité libre constitue une caractéristique fomdamtale de la qualité de I'huile d’'olive
(Veillet, 2010). Elle estime la teneur en acidessdibres de I'huile exprimée en pourcentage
d'acide oléique
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Le principe repose sur la neutralisation des acgies libres par une solution
ethanolique d’hydroxyde de potassium sans hydrolgsdiaisons esters des glycérides, selon
la réaction suivante :

R-COOH + KOH ——» R-COOK + H20
Acide gras Hydroxyde Savon Eau
pletassium

Elle est déterminée selon la méthode décrite daregglement CEE/2568/91.

L’acidité est exprimée en pourcentage d'acide okiq

V.c.M

A (%) =
Ou: 10m
A% : Acidité ;
V : volume de titrage de la solution de KOH en ml ;
C : concentration exacte en mole/l de la solution @K
M : masse molaire (g/mole) de I'acide oléique : @&le ;
m : poids de la prise d’essai en gramme.

% Le protocole expérimental est détaillé dans I'amn2x

3-3-3-Indice de peroxyde (IP)

L'indice de peroxyde est une mesure permettantidesla quantité de peroxyde
présent dans une matiere grasse. Les peroxydefiteants caractéristiques de l'oxydation
des acides gras insaturés sont déterminés en aptlzas leur propriété de libérer l'iode de
l'ilodure de potassium dans les milieux acides.deibbéré est mesuré par la réaction avec le
thiosulfate, sachant que 1ml de thiosulfate 0.0X¥respond a une quantité de 80mg

d'oxygene fixé sur les acides gras (Lion, 1995).

Il est basé sur le traitement de I'huile en solut@dans de l'acide acétique et du
chloroforme par une solution d’iodure de potass{it), c’est le titrage de I'iode libéré par

une solution titrée de thiosulfate de sodium (N2©3).

Il est déterminé selon la méthode décrite danedeement CEE/2568/91.

L’indice de peroxyde est donné par la formule swiva
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(V-Vo)*N
[p=— *1000 en milliequivalestd’O./Kg.

Avec :

Ip : Indice de peroxyde ;

VO : est le volume en (ml), de Na2S203 (0,01N) séaie pour titrer I'essai a blanc ;
V : est le volume en (ml), de Na2S203 (0,01N) ngaies pour titrer I'échantillon ;

m : est la masse en (g), de la prise d’essai.

% Le protocole expérimental est détaillé dans I'amn@x

3-3-4- Teneur en pigments

La couleur allant du vert-jaunatre a I'or de I'euil'olive est due essentiellement aux
chlorophylles et caroténoides présents dans le(fPabomiadou et Tsimidou, 2002).

Les chlorophylles et les caroténoides sont des oeé® considérés également
importants pour la conservation de la qualité dgkes comestibles, vu qu'ils sont impliqués
dans les mécanismes de l'auto-oxydation et dedtogixydation (Oueslati ell., 2009).

Les carotenes et les chlorophylles ont été dété&srsaivant la méthode décrite par
Allalout etal., 2009 ; Hamza Z. et Mayout.N., 2016.

Les teneurs en pigments ont été calculées comrhe sui

Chlorophylle (ppm) = (A670 * 1) / (613 *100 * d)
Caroténoide (ppm) = (A470 * 18) / (2000 * 100 *d)
Ou:
A : Absorbance a la longueur d’onde ;

d : épaisseur de la cuve en cm (1cm).

+ Le mode opératoire est détaillé dans I'annexe 5.




Matériel et méthodes

3-3-5- Absorbance dans I'Ultraviolet

L’absorbance au rayonnement UV permet la déteat@s produits primaires et secondaires
d’oxydation, qui d’'absorbent a 232 nm et a 270nspeetivement, présents dans le corps gras
selon la méthode (ISO 3656, 2011).

A
1w(R) = ———
C*D
Eicr(X) : Extinction spécifique a la longueur d’onde ;
A : L'absorbance a la longueur d’ontle
D : Concentration de la solution en g/100 ml;
C : Epaisseur de la cuve en cm.

» Le mode opératoire est détaillé dans I'annexe 6.

3-3-6-Détermination du profil en acides gras par ctomatographie en phase gazeuse
(CPG)

Cette analyse a été realisée au niveau de 'ENAS-Harrach. Le corps gras est
estérifié en présence du méthanol. Les esters hpiby d'acides gras sont séparés sur une
colonne polaire et sont enlevés en fonction depeigs moléculaire.

La surface correspondante a chacun d’eux est éalcell rapportée a la surface totale des

différents acides gras en vue d’obtention pourggnta

% Le protocole expérimental est détaillé dans I'amnéx

4- Analyse statistique

Chaque analyse a été réalisée en trois reprises gisultats représentent la moyenne
des trois mesures. Les données ainsi obtenue ia garfa variété étudiée sont comparées a
l'aide du test de I'analyse de la variance (ANO\&Ec le logiciel STAT BOX 6.4. Le degré
de signification des résultats est pris a la proib@lp<0,05. Les variables dont les analyses
statistiques montrent une différence significativeé subi le test de NEWMAN-KEULS, au

seuil p= 5%.

)
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[I-1-Etude pomologique des olives

1-1-Indice de maturité

L’indice de maturité est spécifique pour chaqueétéaret constitue un indicateur de
maturité des fruits. En effet, ce parameétre augenantcours du temps (Boukachabinal gt
2011).

Les résultats obtenus concernant I'indieenaturité sont représentés dans la figure 9.

Indice de maturité

4,50
4,00
3,50 -
3,00
2,50 -
2,00 -
1,50 -
1,00 -
0,50 -
0,00 -

Agé jeune

Figure 9 : Effet de I'dge des arbres sur I'indice de maturité.

Selon les échantillons analysés, nous avons céngtiat les arbres dgés amtindice
de maturité de 3,69 relativement élevé par rappo#glui des jeunes arbres gst de 3,36.

Cette différence signifiée que la vitesse d’enggamaturité est plus rapide chez les
arbres agés que chez les jeunes arbres, sachatd dage de récolte est la méme pour les
deux catégories d'age.

La variation des valeurs d’indice de maturité astifiée par la variation des charges
des oliviers entre deux catégories d’age et dépelment du systeme racinaire. En effet, avec
la charge des arbres, il se produit une grande ébtigm entre les fruits dont résultent les
faibles valeurs de I'indice de maturité au momentadrécoltgCimato, 1990).

Les résultats d’analyse de la variance (annexel@)tnent un effet significatif
(p=0,08) pour le facteur d’age sur I'indice de nniéu
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1-2-Analyse biométrique

» Calibre des fruits
L’étude des critetres pomologique constitue la base la classification et
I'identification d’'un grand nombre de cultivars. €lri et Helleli, 1995 ; Msallam et Trigui,
2002).
La caractérisation pomologique est basée sur Exmétation des parametres relatifs
au fruit. Il s’agit de déterminer le poids frais yea du fruit, le pourcentage d’humidité de
I'olive, la teneur en matiere grasse par rappoxtfaids frais et sec.

Les résultats obtenus sont représentés dans & fi§u
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8,00 -
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Calibre des fruits (mm)

4,00 -

2,00 -

0,00 -

L (mm) I (mm)

Figure 10 : Effet de I'age des arbres sur le calibre des fruits

Selon l'étude effectuée, nous avons pu observer lgumngueur et la largeur
maximale des olives sont obtenues avec des fresissides arbres jeunes respectivement
17,34 mm, 12,79 mm alors que la valeur minimaléadengueur et de la largeur des olives

est enregistrée avec la catégorie agée respectve@®l mm, 12,04 mm.

Ceci dit, le calibre des olives des échantillonmgs est supérieur a celui des arbres

ages.

E
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Les résultats d’analyse de la variance (p=0,23ThiE@montrent aucune différence
significative pour le facteur d’age sur la longuer fruit. Elles révélent une différence tres
hautement significative (p=0,00097) du facteur &wdr la largeur de I'olive, ainsi, le test de
NEWMAN-KEULS (annexelb), fait apparaitre deux gresghomogénes, avec en groupe A
échantillon jeune (12,79) et en groupe B échantifigé (12,04).

» Calibre des noyaux

D’apreés la figure 11, la valeur maximale de la loexgr des noyaux est obtenue avec
les olives des arbres agés (13,16mm), et la vaténimale est enregistrée avec les fruits des

jeunes arbres.

Pour la largeur des noyaux, la plus grande valstieeregistrée avec les olives des
arbres jeunes (6,52 mm), et la valeur minimaleoks¢énue avec les olives des arbres agés
(6,26 mm).

16,00 13,16 12,96

T

[ [
Nk
o o
o o

10,00 -

(@]
N
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—

8,00 -
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6,00 = Jeune

4,00 -

Calibre des noyaux (mm)

2,00 -

0,00 -

L (mm) | (mm)

Figure 11 : Effet de 'age des arbres d’oliviers sur le calides noyaux.

Les résultats d’analyse de la variance ne mon@entne différence significative
(p=0,42992) pour le facteur d’age sur la longudurnoyau. Elles révelent une différence
significative (p=0,03768) du facteur étudié sur ldmgeur du noyau ; ainsi, le test de
NEWMAN-KEULS (annexel8), fait apparaitre deux gresghomogénes, avec en groupe A
échantillon jeune (6,52) et en groupe B échantidiga (6,26).
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» Poids des olives
Chaque individu, dans son milieu, exprime différesnin ses potentialités
géneétiques, ce qui pourrait étre a l'origine deeceariabilité. (Hannactet al., 2007).
La charge des arbres en fruits influe égalementespoids des drupes (El Antat
al., 2000). Selon Cavusoglu et oktar (1994), le degréndaurité des olives a une influence

intense sur le calibre des fruits.

Les résultats relatifs au poids des olives sonessmtés la figure 12.

Poids des olives (g)

3,00

1,99

2,50
1,65

2,00

1,50 +

1,00 ~

0,50 -

0,00 -+
Agé Jeune

Figure 12: Effet de I'age des arbres sur le poids des olives.

En examinant les résultats obtenus, nous constajpaeda plus grande valeur du
poids du fruit est enregistrée avec des oliveessies arbres jeunes (1,99 g), et la plus faible
valeur est obtenue avec des olives issues desabés (1,659).

Le poids moyen des jeunes arbres est légéeremegtisup par rapport au poids
moyen des arbres ages.

Le poids des 100 fruits d’olives cueillies a padis arbres jeunes est plus élevé que
celui des olives des arbres agés, de la nous peusencer que I'age a effectivement une

influence sur le calibre des olives.

L’analyse de la variance révele un effet trés érant significatif (p =0,000) pour

le facteur d’age sur le poids des olives.
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Le test de NEWMAN-KEULS, fait apparaitre deux gregphomogenes, avec en
groupe A jeune (1,99) et en groupe B agé (1,65)néxe 20).

* Poids des noyaux
Le poids moyen des noyaux selon I'age des admiegrésenté dans la figure 13.

Poids des noyaux (g)
0,50 0,40
0.45 0,35 T

0,40 T
0,35 -
0,30 -
0,25 |
0,20 -
0,15
0,10 -
0,05 -
0,00 -

Agé Jeune

Figure 13 : Effet de I'dge des arbres sur le poids des noyaux.

Les résultats d’analyse de la variance montrent difiérence trés hautement
significative (p=0,000) pour le facteur d’age seiploids des noyaux. Le test de NEWMAN-
KEULS, fait apparaitre deux groupes homogénes, aunegroupe A jeune (0,40) et en groupe
B agé (0,35). (Annexe 22)
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1-3- Teneur en eau et en matiéres volatilekes olives :

Les résultats relatifs aux teneurs en eau et eieraatvolatiles sont représentés dans la figure
14.

Teneur en eau et en matieres volatiles des
olives (%)
56,00 54,72 53,67

55,00 T

54,00

53,00 -

52,00 -

51,00 -

50,00 -
Agé Jeune

Figure 14: Effet de 'dge des arbres sur la teneur en ean etaiéres volatiles (%) des
olives.

Lors de notre étude, nous avons trouvé une valeximale de la teneur en eau et en
matieres volatiles chez les olives d’arbres agds7/@n), alors que la valeur minimale est
enregistrée chez les olives d’arbres jeunes (53,67%

Nos résultats semblent plus élevés que ceux obfaru€htourou Bouchaala aft.,
2014, quia signalé des valeurs de 50,29% et 47,97% pourslgsts jeunes et agés

respectivement.

Selon Esti etal., (1998), montre que la quantité d’eau décelées dative est
tributaire des conditions environnementales domasgdont la pluviométrie, I'apport d’eau,
le cultivar et le stade de maturation.

Par ailleurs ces fluctuations de valeurs peuvestréliées au processus métabolique

qui pourrait survenir a lintérieur des fruits qaest d'aprés Leonardi eél., (2002)

caractéristique pour chaque variété.

L’analyse de la variance ne montre aucun effetifsoguif (p=0,41406) pour le

facteur d’age sur la teneur en eau des olives.
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[I-2-Analyses physico-chimiques des huiles

2-1- Teneur en eau et en matiéres volatiles

La teneur en eau et en matieres vosase un critére de qualité utilisé essentiellement
pour estimer le degré d’humidité de I'huile. Eseigne sur la stabilité du produit contre les
risques d’altération durant la conservation.

Les résultats obtenus des échantillons étudiéepi&s dans la figure 15.

Teneur en eau et matieres volatiles (%)

0,14
0,12 (1})7
0,10
0,08
0,06 -
0,04 -
0,02 -
0,00 -

0,08

Jeune

Figure 15 : Effet de I'age des arbres sur la teneur en ean etagieres volatiles des huiles.

Les résultats obtenus montrent que la teneur enceanm matiéres volatiles de I'huile des
jeunes arbres est Iégérement supérieure a celleuile des arbres agés, la valeur maximale
de I'humidité est enregistrée avec la catégorimgeavec un taux de 0,08% et la valeur

minimale est obtenue chez les arbres agés aveunrdi07%.

Les basses valeurs obtenues en ealhullss analysées peuvent s’expliquer par
I'extraction de ces huiles avec I'oléo doseur datjonction d’eau.

Les résultats montrent que tous les idlens ont une teneur en eau inférieure aux
normes établies par @odex Alimentaire et le C.O.l. (H% inférieure a 0,2%).

L’analyse de la variance ne montre aueffet significatif (p=0,8163) pour le facteur
d’age sur ce parametre.
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2-2-Acidité libre

L’acidité libre est un critere de qualité, est dlicateur de l'activité lipase ainsi que
de la qualité et la fraicheur des fruits, du terdpsstockage et de la stabilité de I'huile (Ryan
etal., 1998).

Ce paramétre est un critere de qualité de I'huiddive et ne devrait guére dépasser
3,3% lorsque l'huile est obtenue a partir d’olivescoltées a la main et transformées
rapidement avec peu ou sans temps de stockagerest@ade de maturité approprié (pas trés
avancé). (Grati-Kamoun N., 2001).

Durant le stockage de I'huile d’olive, I'oxydati@ontinue sous forme de mécanisme
radical qui est soutenu par lI'oxygene contenu tlasgace libre des dépodts ou dissous dans
I'huile. (Caponino et al, 1999; Gimeno et al, 2002alvador et al, 2003)

Les résultats obtenus pour I'évolution de l'inditacidité libre sont représentés dans

la figure 16.
Acidité libre (%)
2,50
2,00
1,50
mAgé
1,00 m Jeune
0,50
0,09 017
0,00
00 jours 90 jour

Figure 16: Représentation graphique des valeurs de I'acittité |

Toutes les valeurs d’acidité trouvées sont confsrienex normes du COKQ,8%).
Celles retrouvées a 0 jours nous permettent dearldss échantillons d’huile étudiés dans la

classe des huiles extra vierge (EVOO).
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Cette conformité est attribuée au respect de ditiire technique lors de la récolte, le
transport et I'extraction de I'huile d’olive.

Les valeurs obtenues aprés un stockage de 90 joous permettent de classer les
échantillons d’huile dans la catégorie d’huile geeVOO<2%).

Au cours du stockage, le taux d’acidité augmente fEs deux catégories d’age. Nos
résultats sont en accord avec ceux obtenus paraGhast Mensouri T., (2008) qui ont trouve
une augmentation de la teneur en acidité durarte tta période du stockage (90 jour).

Cette augmentation peut étre a l'origine de I'hnygle des triglycérides et la libération des
acides gras libres.

Les résultats d’analyse de la variance ne mon@eaontine différence significative
(p=0,43755) pour le facteur d’age.

Concernant le facteur stockage, I'analyse de ldamee montre un effet tres
hautement significatif (p=0,00164); ainsi le tesEWMAN-KEULS (annexe 26), fait
apparaitre deux groupes homogénes avec en groape®de stockage (1,659) et en groupe B
sans stockage (0,14).

2-3-Indice de peroxyde (IP)

L'indice de peroxyde détermine la quantité d’hydnaxydes présents dans I'huile
d’olive, il permet de mesurer I'auto-oxydation dipsdes (Haddada etl., 2008).

L’évolution de ce parametre de qualig&é@corrélé a I'activité de la lipoxygénase dans
I'olive (Salvador e#l., 2001 ; Baccouri &dl., 2008).

Les résultats moyens de l'indice de peroxyde saprtésentés dans la figure 17.
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Indice de peroxyde
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Figure 17 :Représentation graphique des valeurs moyennesd&é de peroxyde.

Les échantillons d’huile d'olive, apres trituratianontrent des valeurs conformes a
celles préconisées par le COI (< 20 megAK@ d’huile).

Nous constatons une augmentation importante, &@jesirs de stockage. La valeur
maximale a été obtenue dans I'échantillon agé (&6 d'O/kg).

Nos résultats sont en accord avec ceux obtenu€hmaya L. et Mensouri T., (2008)
qui ont trouvé une augmentation de la teneur eicéndie peroxyde durant toute la période de
stockage.

Les valeurs au-dessous, de la limitemenandée, de l'indice de peroxyde montrent
que les huiles ont été extraites rapidement améwdolte des olives et qu'elles ont été
stockées dans de bonnes conditions. Cela est @illerde I'absence de peroxyde et
d’hydroperoxydes dans les huiles (Arslan et Schere012).

L’indice de peroxyde augmente avec la maturitéaliegs, et surtout a la suite d’'un
choc thermique, consécutivement a un gel ou aracepsus de fabrication défectueux. Le
stockage inadapté ou prolongé, est également umeatdises d’augmentation de ce parameétre.
Nos résultats rejoignent aussi ceux obtenus padirivin G., (2009) qui a travailléur I'effet
du temps de stockage sur la qualité de I'huileivBobu les échantillons sont stockés dans
l'obscurité, il a trouvé une augmentation de I'cedide peroxyde au cours des 7 premiers

mois.
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Les valeurs d’indice de peroxyde obtenues soutet'ele 'age sont maintenues au-
dessous de la limite fixée par la norme du C.@015) pour la catégorie d’'huile d'olive extra
vierge (20 meq d'O2/ Kg d'huile).

Les résultats d’'analyse de la variance ne montertune effet significative
(p=0,98894) pour le facteur d’age sur I'indice @egxyde.

L’analyse de la variance montre un effet tres haetd significatif (p=0,000) pour le
facteur stockage sur l'indice de peroxyde. Le tdEWWMAN-KEULS (annexe 28), fait
apparaitre deux groupes homogénes avec en groagpedle stockage (15,982) et en groupe
B sans stockage (8,108).

2-4-Teneur en pigments

Les chlorophylles et les caroténoides sont lescip@ux pigments de I'huile d'olive
vierge, et sont responsables de sa couleur casdicjee. La couleur de I'huile est I'un des
facteurs influengant le choix du consommateur, st gnsidérée donc comme étant un
parametre de qualité (Gandul-Rojas et Minguez-MesmjuL996).

Les chlorophylles ont un pouvoir photo-sensibiksait et peuvent étre, par
conséguence, a l'origine de I'oxydation des hudgposée a la lumiere (Rahmani., 1998) et
agissant comme antioxydant a I'obscurité (BenTeldydassouna, 2006).

Selon Minguez et al. (1990), les teneurs en chloylgs et caroténoides varient en
fonction du cultivar. Par ailleurs, Loussert et Bse (1978) ont signalé que la teneur en
chlorophylle a tendance a diminuer avec la progvasde la maturation, en effet, d’autres

composés se forment, en I'occurrence les anthosyane
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a- Teneur en chlorophylles

Les résultats obtenus pour ce parametre sont eéssdans la figure 18.

Teneur en chlorophylles (ppm)
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Figure 18 : Représentation graphique des résultats moyenstdadar en chlorophylles.

Les valeurs des teneurs en chlorophylles obsep@@sI’ensemble des échantillons
sont faibles. Elles oscillent entre un minimum d&30ppm pour I'’échantillon d’huile des
jeunes arbres et un maximum de 0,48 ppm pour Erdals arbres agés, pour le facteur d’age.
Ceci est di a la période de récolte qui a eu besgue la majorité des olives dans le verger
présentent une couleur noiratre (indice de matpoié les sujet jeune est de 3,36et 3,69 pour
les arbres agés).

Apres 90 jours de stockage, tous les échantilloagyaés présentent une diminution
de la teneur en chlorophylle. Les valeurs oscilEmtte un minimum de 0,23mg/kg pour les
arbres agés et un maximum de 0,32 ppm pour leegearbres. Les résultats obtenus par
Cornelia P. edl., (2013) corroborent avec les nétres, ils ont dé&néd’influence du stockage
sur les paramétres de qualité de I'huile d'olivieaexierge de différentes origines (diminution
de lateneur en chlorophylle pendant la périagdstdckage).

Nous constatons, également, que la teneur en gihipile des arbres agés est
supérieure a celle des jeunes arbres, mais apis mois de stockage, les arbres agés
présentent une diminution de la teneur en ce pigrpan rapport aux jeunes arbres qui
gardent presque la méme valeur.

Les résultats d’analyse de la variance ne montaatin effet significatif (0.05)

pour les deux facteurs étudiés. (Annexe 31).
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b -Teneur en caroténoides

Pour le facteur d’age, les huiles aradgsmontrent des teneurs faibles en caroténoides.
Les valeurs sont comprises entre 0,76 ppm pouil¢tdes arbres jeunes et 0,83 ppm pour
I'huile des arbres ages.

Concernant le facteur stockage, tougdeantillons analysés présentent une diminution
de la teneur en caroténoides apres trois moisod&agie avec des valeurs oscillent entre un
minimum de 0,21 ppm pour les arbres jeunes et uximmen de 0,33 ppm pour les arbres
agés. (Figure 19).

La teneur en caroténoides des arbrés agt supérieure a celle des jeunes arbres
méme aprés 90 jours de stockage mais avec la diminae la valeur pour les deux
catégories d’ages.

Teneur en caroténoides (ppm)
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Figure n° 19: Représentation graphique des résultats moyenstdedar en caroténoides.

Leur concentration dans I'huile d'olive est liém &ariété d'olive (Manai-Djebali et
al, 2012), au degré de maturité du fruit et au préaextraction de I'huile (Inarejos-Garcia et
al., 2011).

L’analyse de la variance ne montre aucun effetitsogif (p>0.05) pour les deux

facteurs étudiés. (Annexe 32).
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2-5-Absorbance dans I'Ultraviolet

Les extinctions spécifigues d’'une huil®liye a 232 et 270 nm refletent son état
d’oxydation. L’'oxydation conduit a la formation ddg&nes conjugués qui absorbent a 232

nm, les produits secondaires d’oxydation présentemhaximum d’absorbance de 270 nm.

Les résultats obtenus pour le facteur d’age sqmésentés dans la figure 20.

Absorbance dans 'UV
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Figure n° 20: Effet de I'age des arbres sur I'absorbance

La figure 20, montre que la valeur minimale du @oefnt K232 est obtenue pour les
jeunes arbres (0,62), la valeur maximale pour lesea agés (0,83). Quant au coefficient
K270, les valeurs se situent entre 0,07 et 0,09 lesuéchantillons d’huiles.

Concernant les absorbances spécifiques (K232, K&iXes les valeurs enregistrées
s’inscrivent parfaitement dans les limites fixées [@ C.O.l., (2015) pour une huile d'olive
extra vierge (K23% 2,5; K270< 0,22).

La figure 21 présente les résultats obtgaus le facteur stockage.
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Figure 21 : Absorbance dans I'Ultraviolet (K232t K270) apres le stockage.

Nous observons une augmentation de K232 avecvaler de 2,50 pour la
catégorie agee en fin de stockage et une valeRrl@epour I'huile des arbres jeunes, due a la
formation d’hydroperoxydes responsables des diéc@myugués pendant le processus
d’oxydation primaire. Une étude faite faabbou S. etl, 2011 démontre une augmentation
de K232 & partir du troisieme mois du stockage.

On observe également une augmentation de K270 avecvaleur de 0,14 pour
I'huile des arbres agée et 0,11 pour I'huile désew jeunes, due a la formation des triénes
conjugués, produits d’oxydation secondaire, celampé de signaler l'effet négatif du
stockage sur I'état d’oxydation des huiles. Legnteis conjugués tirent leur origine de la
décomposition des hydroperoxydes et de la formate@dienes conjugués.

Les résultats obtenus concernant ces deux parameésnt toujours aux normes du
conseil oléicole international (2015) pour l'huilolive vierge extra (K232<2,5, le
K270<0,22).

Nos résultats sont en accord avex abtenus par Gargouri B. at., 2009, et
Yildirim G., 2009 et qui ont trouvé une légére augmentatiol282 et K270 qui dépasse pas
la norme du C.O.l., durant une période de stockiegieois mois.

L’analyse de la variance ne montre aucun effetifsogitif (p>0.05) pour le facteur
étudié (I'age). (Annexe 29 et 30). Nos résultagsigaent ceux obtenus par Bedbabis &let
(2016) quiont trouvé que le facteur d’age n’a aucun effet’simsorbance.
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2-6-Détermination du profil en acides gras par chrmatographie en phase gazeuse
(CPG)

La composition en acides gras totaux est un parandetqualité et d’authenticité des huiles.

Le profil en acides gras des deux catégories dedtjecprésenté dans le tableau 3

Tableau 3 :La composition en acide gras exprimée en pourger() :

Acides gras agé Jeune C.0.l., (2015)
Acide palmitigue  (C16:0) 12,23 16,44 7,5-20
Acide palmitoléique (C16i7) 1,36 2,02 0,3-3,5
Acide Margarique (C17:0) 0,07 0,15 0-0,3
Acide stéarique (C18:0) 2,25 1,87 0,5-5
Acide oléique (C18m9) 70,03 66,56 55-83
Acide linoléique (C18:206) 10,87 11,47 3,5-21
Acide linolénique (C18:203) 0,69 0,54 0-1,0
Acide arachidique (C20 :0) 0,53 0,45 0-0,6
Acide gondoique (C20 wb) 0,54 0,37 0-0,4
Acide béhénique (C22 :0) 0,29 0,09 0-0,2
Acides gras saturés (AGS) 15,37 19 ND

Acides gras monoinsaturés (AGMI) 71,93 68,95 ND
Acides gras polyinsaturés (AGPI) 11,56 12,01 ND

Acides gras insaturés (AGIl) | 83,49 80,96 ND
AGI/AGS 5,43 4,26 ND
AGMI/AGPI 6,22 5,74 ND
C18:1 /C18:2 6,44 5,80 ND

Les échantillons étudiés présentent des teneudsfiénents acides gras répondants
aux normes établies par le C.0O.l, (2015) pour unke ld'olive (annexe 8).

La teneur la plus élevée en acide oléique, 'agoes le plus caractéristique de
I'huile d’olive, a été trouvé dans les huiles dveliissues d’'arbres agés avec une valeur de
70,03% et 66,56% seulement pour les arbres jeunes.

Le second acide gras en terme de proportion estiégpalmitique avec une valeur
de 12,23% pour les huiles issues d’arbres age$,d4% pour les huiles d’arbres jeunes.
Suivi de l'acide linoléique avec une valeur de TO0@Bpour les huiles d'oliviers agés et
11,47% pour les huiles d'oliviers jeunes. Il espartant de noter que les variétés ayant des
huiles avec une composition en acides gras cais@émpar des taux faibles en acide

F
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linoléique (en général ne dépassant pas 10%) dostgpables a I'oxydation au cours du
stockage. L’acide linoléique est le principal resgable du vieillissement chimique de I'huile
d’olive. (Kamoun.N., 2016)

On note que I'huile issue I'arbre jeune est I’hnddemoins monoinsaturé et le plus
polyinsaturé.

Selon Chtourou Bouchaala (2014), les huiles isgliagbres agés montrent un
pourcentage d'acides gras mono insaturés (AGMDretatio acide oléique/linoléique plus

important que ceux des arbres jeunes.

Ces observations corroborent parfaitement avegéwmstats, nous avons obtenu une
valeur d’AGMI de 68,95% pour les jeunes sujetsk03% pour les sujets ageés, ainsi qu’un

ratio acide oléique/linoléique de 5,80% chez les¢s sujets et 6,44% chez les sujets ageés.

D’aprés Gutiérrez eal., (1999), il existe une relation inversement prtipanelle
entre I'acide oléique et I'acide linoléique, cemutpétre expliqué par la présence de lI'enzyme

I'oléate désaturase qui transforme l'acide oléequacide linoléique au cours de la maturation.

|
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[I-3-Discussion générale

Au terme de cette étude, il en découle les résuttaivvants :

Les olives issues d’oliviers agés sont précocedapielives d’'arbres jeunes avec un
indice de maturité de 3,69.

Les olives issues d'oliviers jeunes montrent unegdar et une longueur plus

importante que celles des olives issues d'olivégss;

Les noyaux des olives issues des arbres jeundrenbrune largeur plus éléve

(6,52mm) que celle des noyaux issues des arbres §g26mm).

Le poids des olives et des noyaux issus des adwda catégorie jeune sont plus

importants que celles des catégories agées.

Concernant la teneur en eau et en matiéres valaties olives, nous avons
enregistré une teneur plus élevé chez les sujétgégest de 54,72 % que chez les sujets
jeune (563,67%). Selon Sanchez-Casa#.£1999, une humidité des olives de I'ordre de 50%
a 55% favorise le bon déroulement des réactionshbitques qui s’y produisent. Elles

traduisent un bon apport hydrique pendant touyddecde maturation.

La teneur en eau et en matiéres volatiles desshditdives analysés, chez les deux

catégories sont conformes aux valeurs préconisads @odex Alimentarius.

Les valeurs d’acidité libre obtenues montrent cor@ormité par rapport aux normes
ces valeurs dans les deux catégories semblenta@imecau cours du temps (trois mois). Nos

sont en accord avec ceux de Chaya L. et Mensouf2008)

L’indice de peroxyde dans les deux catégories ré@mux normes du CQi20 meq
d’'O,/kg d’huile. Ce parameétre a progressé au courenhps de stockage, sans pour autant
froler la norme. Les résultats obtenus par CornBlietal., (2013) corroborent avec les
notres, ils ont enregistré une augmentation delitim de peroxyde pendant la période du

stockage.

Les teneurs en pigments sont faibles, probablerdéna la récoltes tardive des

olives. Apres trois de stockage les valeurs désenisremarquablement. Nos résultat sont en

2y
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accord avec ceux de Gargouri B. al, (2009), une diminution des teneurs en

pigments(caroténoides et chlorophylles) au courstaickage de I'huile.

Concernant ['extinction spécifigue des huiles aséfs, toutes les valeurs
enregistrées sont conformes aux normes du COI gK235; K270< 0,20) méme apreés trois
mois de stockage. Nos résultats sont en accord @u@c obtenus par Gargouri B. ait,
(2009), qui ont trouvé une légere augmentation A82<et K270 qui dépasse pas la norme du

C.O.l., durant une période de stockage de troismoi

L’analyse statistique n’a montré aucune différesigaificative concernant le facteur
age pour les parametres étudiés, a savoir l'endie maturité, la longueur des fruits et des
noyaux, la teneur en eau et en matiéres volatiéssaofives, la teneur en eau et en matiéres
volatiles des huiles, I'acidité libre, l'indice gieroxyde, la teneur en pigments et I'extinction
spécifiqgue. L'analyse de la variance pour le palds olives et des noyaux a réveélé des
différences significatives. L'étude statistique rmerun effet trés hautement significatif pour

I'acidité libre et I'indice de peroxyde.

La composition en acides gras dans toutes lesshéilaliées présente des teneurs en
acides gras répondant aux normes établies par@I(C2015). La teneur la plus élevée a été
observée dans l'acide oléique, l'acide gras le phasactéristique de l'huile, l'acide

palmitique, suivi par I'acide linoléique et I'acid&arique.

Les acides gras saturés (AGS), les acides grasnpatyrés (AGPI) sont plus
importants chez les huiles issues d'oliviers jeugee celles issues d'oliviers ages, en
revanche, les acides gras saturés (AGS) et mornoigsa(AGMI) et le ratio acide oléique/
acide linoléique sont plus importants chez lesdsugsues d’oliviers agés.

|
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Conclusion et perspectives

La qualité de l'huile d'olive dépend principalemeatd 'olive (fruit), du processus
d’extraction, le stockage et le conditionnementpdoduit final. En effet, I'huile d’olive est
souvent commercialisée et conservée dans des agbslet conditions inadéquats ce qui
induit des réactions d’oxydation et d’hydrolyse guit pour conséquence l'altération de sa
gualité.

Ce travail nous a permis d’étudier la qualité 'tieile d’olive en fonction de I'age
des arbres de la variété Chemlal de la durée dkage de I'huile.

A la lumiere des résultats obtenus, il est posslblérer les observations suivantes :

Pour le facteur age : en comparant les résultata détermination sur les olives des

deux catégories d’age étudiées :

Nous avons distingué que la catégorie aggésente une entrée en maturation plus

rapide.

L’analyse de la variance ne montre aucun effetifogitif sur la longueur des fruits
et noyaux et 'humidité, il révele une différencést hautement significative sur la largeur des

olives et noyaux, le poids des olives et noyaux.

Les résultats des analyses physicochimiques réalisént conformes aux normes
fixées par le conseil oléicole international (C.02015), relatives a la catégorie des huiles
d’olives vierges extra (acidité, indice de peroxyldeteneur en eau et en matiéres volatiles et

absorbance spécifique).
Le facteur d’age n’a aucun effet sur la teneurigmpnts.

Concernant la composition en acides gras, touefildes étudiées présentent des
teneurs en acides gras répondant aux normes étadarele (C.O.l., 2011), pour une huile
d’olive extra vierge, avec une prédominance deida®léique; la valeur la plus élevée est
enregistrée chez la catégorie agée,03%),suivie de I'acide palmitique (de 12,23 G414
pour les huiles des sujet jeune ) et I'acide kigple (de 10,87 a 11,47).

Pour le facteur stockage :

Les résultats obtenus indiquent que le stockagetafies paramétres analytiques ou
nous avons trouvé des augmentations de tenewrssddgeux parametres (acidité libre, indice
de peroxyde), ce qui a conduit a un passage datdgarie extra vierge a la catégorie vierge

selon les normes fixées par le conseil oléicoleridtional.

%



Conclusion et perspectives

Les résultats obtenus concernant I'absorbance fapéxidans I'ultraviolet ont

présenté une augmentation apres le stockage mastisnt toujours aux normes.

Pour tous les échantillons analysés et par congmaraau témoin, absence de

différence significative dans la teneur en pigmdietdorophylles et caroténoides) pendant
toute la durée de stockage.

Dans le but de compléter ce travail, il seraitne¢8ant d’étudier:
L'effet des paramétres de stockage (températumaghe, types d’emballage....etc.) ;

D’autres variétés; et I'élargissement de I'écHiomthage dans d’autres régions;
D’analyser le profil phénolique.

-
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Olives
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Annexel Procédé continu ou systéme a centrifugation :

Annexe 2 :Détermination de la teneur en eau et en matiérdasiles des olives :

Un échantillon de 70 g a été séché a I'étuve aG@ehdant 48 h, celui-ci a été

régulierement pesé apres refroidissement au dessiscjusqu’a l'obtention d'un poids

constant.

Annexe 3 :Détermination de la teneur en eau et en matierdesiles de I'huile :

» Sécher une boite de pétri dans I'étuve a 103°Caperitbux heure puis laisser refroidir

dans un dessiccateur et peseg)(M

» Peser 20g d'huile d'olive dans la boite de pé&alablement taré (M

» Mettre la boite de pétri contenant 'huile d'old@ns une étuve pendant une heure a

103°C.

» Laisser ensuite refroidir dans un dessiccateus peser ().

» Répéter la méme opération dans les mémes condjtisga‘a I'obtention d'un poids

constant.

Annexe 4 :Protocole expérimentale de I'acidité :
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>
>

Dans un Erlen Meyerl, mettre 25ml d’éthanol + 0,5dd la solution de
phénolphtaleine. Porter a ébullition.

A température encore élevée, neutraliser (ensatiti une burette) avec précaution
tout en agitant I'Erlen Meyer avec la solution ariple/l de KOH jusqu’a apparition
d’'une coloration rose persistant pendant au mddsgdondes.

Dans un Erlen Meyer2, peser 2,5g d’huile. Ajoutéthlanol neutralisé (contenu de
'Erlen Mayerl).

Mélanger soigneusement. Porter le contenu a ébullét titrer avec la solution de
KOH (Burette), en agitant vigoureusement le contdeul’Erlen Meyer pendant le
titrage.

Arréter le titrage quand la coloration rose peesggndant au moins 10 secondes.

Noter la chute de burette (volume de KOH).

Annexe 5:Détermination de I'indice de peroxyde :

1-Préparation des solutions :

>

>

Empois d'amidon: On pése environ 1g d'amidon eteodissout dans 100ml d’eau
distillée.

Solution de thiosulfate de sodium (Na25203) a 0:@MiNsoudre 2.48g de Na2S203
(H20) dans un litre d'eau distillée.

2-Mode opératoire

Y V V V

Peser 2g d’huile d'olive dans un Erlen Meyer ;

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

Boucher I'Erlen Meyer I'agiter et le laisser 5 ng@irfabri de la lumiere ;

Ajouter 75 ml d’eau distillée ;

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

Titrer avec la solution de thiosulfate de sodiunmagitant vigoureusement.

Annexe 6 :Détermination de la teneur en pigments :

>
>

3g d’huile ont été dissous dans le cyclohexan®gép a un volume final de 10 ml.
Les teneurs des caroténoides et chlorophylles ténléerminéesrespectivement, par

la mesure de I'absorbance a 472 et 670 nm.
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> Les valeurs des coefficients d'extinction spécdiqppliquée étaient EO = 613 pour la
> phéophytine, une composante majeure des pigmerldsophylliens, et EO = 2000

pour lalutéine, un élément majeur des caroténoides.

Annexe 7 Détermination de I'absorbance :
Mode opératoire :

» Peser 0,59 d’huile dans une fiole de 50ml ;

» Compléter au trait de jauge avec du cyclohexandedihexane ;

» Introduire I'échantillon ainsi préparé dans uneecde 1cm et procéder a la
détermination de son absorbance par rapport aadeltclohexane ou de I'hexane
dans la cuve témoin ;

» Les absorbances sont déterminées aux langueurde @r0nm et 232nm ;

» Sil'absorbance est inferieure a 0,2, recommergcardsure sur une solution plus
concentrée ;

> Si elle est supérieure a 0,8, recommencer la masunene solution plus diluée.

Annexe 8: DéterminationparCPG: Meéthodes pour la préparatiates esters
meéthyliquesd’acides gras.

1. Méthode A: Transestérification a froid au moykume solutionMéthanoliqued’hydroxyde
de potassium.

1.1. Application

Cette méthode rapide est applicable aux huilesv@@t aux huiles de grignons d’olive
Ayant une teneur en acides gras libres inférielB8%. Les acides gras libres ne sont pas
Estérifiés par I'hydroxyde de potassium. Les esténgliques d’acides gras se
transestérifient plus lentement que les estergghiques et il est possible qu’ils ne se

méthylent que partiellement.

1.2. Principe :

Les esters méthyliques se forment par transes@&idn dans une solution méthanolique
d’hydroxyde de potassium comme phase intermédiaaat la saponification (point 5 de
la méthode 1ISO 5509:2000, point 5 de la méthodeAlUR.301).

1.3. Réactifs :

Méthanol ne contenant pas plus de 0,5% (m/m) d’eau

Heptane pour chromatographie ;
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Hydroxyde de potassium, solution meéthanolique diemv 2 N : dissoudre 11,2 ¢

d’hydroxyde de potassium dans 100 ml de méthanol.

1.4. Matériel :
Eprouvettes a bouchon vissant (de 5 ml de capani) un bouchon muni d’un joint de

PTFE.
Pipettes graduées ou automatiques de 2 ml et 0,2 ml

1.5. Mode opératoire :

Dans une éprouvette a bouchon vissant de 5 mly paseon 0,1 g de I'échantillon

D’huile. Ajouter 2 ml d’heptane ou Hexane et agité&jouter 0,2 ml de la solution
meéthanolique 2 N d’hydroxyde de potassium, bouéh&ide du bouchon muni d’'un joint en
PTFE, bien fermer et agiter énergiqguement pendarge8ondes. Laisser reposer jusqu’a ce
gue la partie supérieure de la solution deviena&eclDécanter la couche supérieure, qui est
cellequi contient les esters méthyliques. La softuti’heptane est préte pour l'injection dans
leChromatographe. Il est conseillé de maintensolaition au réfrigérateur jusqu’au moment
De I'analyse chromatographique. Il n’est pas recamaé de stocker la solution pendant

plus de 12 heures. Le tableau regroupe I'ensendgdednditions chromatographiques.

Conditions Chromatographiques pour esters méthyliges des huiles

Chromatographe Chrompack CP 9002
Détecteur FID (250C°)
Injecteur SPLIT 1/100 ( 250C®)
Gaz vecteur Azote

CpSil 8 CB(5%Phenyl+

Colonne Capillaire 95%dimethylpolysiloxane)

Longueur 30m

Diamétre intérieur 0,32 mm *0.25 UM
Epaisseur 0,25 um

Injecteur 250°C

Détecteur 280°C

Four 150 C°------ 200 C° (4C°/mn)
Quantité injectée 0.8ul

Vitesse du papier 0.5 cm/ mn
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Annexe 9 :Tableau regroupe I'ensemble des résultats moyenéawntillons analysés

Echantillonnage 0 mois Trois mois de stockage
\ agé Jeune agé Jeune
Parametres (Moyennet Ecart- | (Moyenne+ Ecart-| (Moyenne+ Ecart-| (Moyennezx Ecart-
type) type) type) type)
Indice de maturité 3,69+ 0,13 3,36%0,22 / /
Longueur des fruits 17,01+1,13 17,34+2,62 / /
Largeur des fruits 12,04+0,94 12,79 +1,99 / /
Longueur des noyaux 13,16+1,01 6,26+2,29 / /
Largeur des noyaux 12,96+0,46 6,52+1,13 / /
Poids des olives 1,65+ 0,29 1,99 +0,45 / /
Poids des noyaux 0,35+ 0,06 0,40+0,07 / /
Teneur en eau et en matieres 54,72 + 0,86 53,67 1,80 / /
volatiles des olives
Acidité 0,09+0,03 0,16+0,002 1,50+0,31 1,92+0,16
Indice de peroxyde 8,10+1,58 8,12+1,87 16,00+1,57 15,96+1,84
Teneur en eau et en matieres  0,072+0,044 0,081+0,046 / /
volatiles des huiles
Teneur en chlorophylle 0,48+0,42 0,33+0,068 0,23+0,05 0,32+0,04
Teneur en caroténoides 0,83+0,12 0,76+0,07 0,33+0,06 0,21+0,05
Absorbance a K232 0,85 +0,25 0,62 +0,05 2,50 2,10
Absorbance a K270 0,10+0,03 0,07+0,01 0,14 0,11
Annexe 10Teneur en acides gras de I'huile d’ol{&0O.1., 2015).
Acides gras Teneur en acides gras Teneur en acides gras
(%) (%)
(C.0O.1., 2011) (C.0.1., 2015)
C14:.0 0,0-0,05 <0,03
C16:0 7,5-20,0 7,5-20,0
Cl6:1 0,3-35 0,3-35
C17:.0 0,0-0,3 <0,03
Cil7a 0,0-0,3 <0,03
C18:0 0,5-5,0 0,5-5,0
Ci8:1 55,0 - 83,0 55,0 - 83,0
C18:2 3,5-21,0 25-21,0
C18:3 0,0-1,0 <1
C20:0 0,0-0,6 <0,6
C20:1 0,0-0,4 <0,4
C22:0 0,0-0,2 <0,2
C24.0 0,0-0,2 <0,2
Acides gras
TransC18:ltrans 0,0-0,05 non spécifié
C18:2transt+ C18:3trans 0,0-0,05 non spécifié
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Annexe 11Norme Commerciale Applicable Aux Différentes Huil@®©lives
(les Normes d€.0.1., 2015.

Huile Huile d'olive Huile d’olive Huile d’olive Huile d’olive
Paramétre vierge extra Vierge Vierge vierge
courante lampante
Caractéristiques | Me >0 Me >0 Me=0 Me > 6.0
organoleptiques | Me =0 O0<Me<25 2.5<Me<6.0
-Fruité
-Défaut
Acidité libre (% |<0,8 <2 <33 > 3,3
d’acide oléique)
Indice de <20 <20 <20 Non limité
peroxyde (meq
02/Kg)
Extinction
spécifique (UV)
-K232 <25 <26
-K270 <0.22 <0.25 <0.3 /
/

Teneureneau |<0,2 <0,2 <0,2 <0,3
et en matiéres
volatiles % m/m
Annexe 12 Analyse de la variance de l'indice de maturité.

S.C.E DDL C.M. TESTF PROBA E.T. C.V.
VAR.TOTALE 0,292 5 0,058
VAR.FACTEUR 1 0,163 1 0,163 5,091 0,08658
VAR.RESIDUELLE 1 | 0,128 4 0,032 0,179 5,09%
Annexe 13 Analyse de la variance de la longueur des fruits.

S.CE DDL C.M. TESTF PROBA E.T. C.V.
VAR.TOTALE 813,75 199 4,089
VAR.FACTEUR 1 5,679 1 5,679 1,391 0,23779
VAR.RESIDUELLE 1 | 808,071 198 4,081 2,02 11,76P6
Annexe 14Analyse de la variance de la largeur des fruits.

S.C.E DDL C.M. TESTF PROBA E.T. C.V.
VAR.TOTALE 508,924 199 2,557
VAR.FACTEUR 1 28,05 1 28,05 11,55 0,00097
VAR.RESIDUELLE 1 | 480,874 198 2,429 1,558 12,56%
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Annexe 15 Test de NEWMAN-KEULS au seuil 5% pour la largeus adéives.

F1 MOYENNES GROUPES
LIBELLES HOMOGENES

1.0 JEUNE 12,786 A

2.0 AGE 12,037 B

Annexe 16Analyse de la variance de la longueur des noyaux.

S.CE DDL C.M. TEST F PROBA E.T. C.v.
VAR.TOTALE 619,94 199 3,115
VAR.FACTEUR 1 2 1 2 0,641 0,42992
VAR.RESIDUELLE 1 | 617,94 198 3,121 1,767 13,53%

Annexe 17Analyse de la variance de la largeur des noyaux.

S.CE DDL C.M. TESTF PROBA E.T. C.v.
VAR.TOTALE 151,304 199 0,76
VAR.FACTEUR 1 3,2 1 3,2 4,279 0,03768
VAR.RESIDUELLE 1 | 148,103 198 0,748 0,865 13,54%

Annexe 18 Test de NEWMAN-KEULS au seuil 5% pour la largeus d@yaux.

F1 MOYENNES GROUPES
LIBELLES HOMOGENES

1.0 JEUNE 6,515 A

2.0 AGE 6,262 B

Annexe 19:Analyse de la variance du poids des olives.

S.CE DDL C.M. TEST F PROBA E.T. C.v.
VAR.TOTALE 34,18 199 0,172
VAR.FACTEUR 1 5,797 1 5,797 40,44 0
VAR.RESIDUELLE 1 | 28,383 198 0,143 0,379 20,810

Annexe 20 Test de NEWMAN-KEULS au seuil 5% pour le poids déges.

F1 MOYENNES GROUPES
LIBELLES HOMOGENES

1.0 JEUNE 1,989 A

2.0 AGE 1,649 B
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Annexe 21Analyse de la variance du poids des noyaux.

S.CE DDL C.M. TESTF PROBA E.T. C.V.
VAR.TOTALE 1,018 199 0,005
VAR.FACTEUR 1 0,146 1 0,146 33,254 0
VAR.RESIDUELLE 1 | 0,872 198 0,004 0,066 17,76%
Annexe 22 Test de NEWMAN-KEULS au seuil 5% pour le poids degaux.
F1 MOYENNES GROUPES
LIBELLES HOMOGENES
1.0 JEUNE 0,401 A
2.0 AGE 0,347 B
Annexe 23Analyse de la variance de la teneur en eau et éienm&olatile des olives.
S.CE DDL C.M. TESTF| PROBA E.T. C.V.
VAR.TOTALE 9,658 5 1,932
VAR.FACTEUR 1 1,675 1 1,675 0,839 0,41404
VAR.RESIDUELLE 1 | 7,983 1,996 1,413 2,61%
Annexe 24Analyse de la variance de la teneur en eau et éiénemvolatiles des huiles.
S.CE DDL C.M. TESTF PROBA E.T. C.V.
VAR.TOTALE 0,008 5 0,002
VAR.FACTEUR 1 0 1 0 0,057 0,8163
VAR.RESIDUELLE 1 | 0,008 4 0,002 0,045 58,93%
Annexe 25Analyse de la variance de I'acidité des huiles yséss.
S.CE DDL C.M. TESTF PROBA E.T. C.V.
VAR.TOTALE 9,842 11 0,895
VAR.FACTEUR 1 0,213 0,213 0,681 0,43755
VAR.FACTEUR 2 6,926 6,926 22,178 0,00164
VAR.INTER F1*2 0,205 0,205 0,658 0,44528
VAR.RESIDUELLE 1 | 2,498 8 0,312 0,559 62,12%

Annexe 26Test de NEWMAN-KEULS au seuil 5% pour 'acidité dasles analysées.

F2 MOYENNES GROUPES
LIBELLES HOMOGENES

2.0 T3MOIS 1,659 A

1.0 TO 0,14 B
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Annexe 27:Analyse de la variance de I'indice de peroxydeliekes.

S.CE DDL C.M. TESTF PROBA E.T. C.V.
VAR.TOTALE 198,029 11 18,003
VAR.FACTEUR 1 0 1 0 0 0,98894
VAR.FACTEUR 2 186,02 1 186,02 123,948 0,00001
VAR.INTER F1*2 0,003 1 0,003 0,002 0,9655p
VAR.RESIDUELLE 1 | 12,006 8 1,501 1,225 10,17%
Annexe 28 Test de NEWMAN-KEULS au seuil 5% pour I'indice derpxyde des huiles
analysées.
F2 MOYENNES GROUPES
LIBELLES HOMOGENES
2.0 T3MOIS 15,982 A
1.0 TO 8,108 B
Annexe 29:Analyse de la variance de I'absorbance a K232 disshanalysées.
S.CE DDL C.M. TESTF PROBA E.T. C.V.
VAR.TOTALE 0,213 5 0,043
VAR.FACTEUR 1 0,079 1 0,079 2,364 0,19821
VAR.RESIDUELLE 1 | 0,134 4 0,033 0,183 24,99%
Annexe 30Analyse de la variance de I'absorbance a K270 désshanalysées.
S.CE DDL C.M. TESTF PROBA E.T. C.V.
VAR.TOTALE 0,003 5 0,001
VAR.FACTEUR 1 0,001 1 0,001 2,611 0,18054
VAR.RESIDUELLE 1 | 0,002 4 0 0,02 23,76%
Annexe 31Analyse de la variance de la chlorophylle deselsuanalysées.
S.CE DDL C.M. TESTF PROBA E.T. C.V.
VAR.TOTALE 0,466 11 0,042
VAR.FACTEUR 1 0,004 0,004 0,096 0,76129
VAR.FACTEUR 2 0,055 0,055 1,22 0,30212
VAR.INTER F1*2 0,043 1 0,043 0,945 0,36182
VAR.RESIDUELLE 1 | 0,363 8 0,045 0,213 62,23%
Annexe 32Analyse de la variance des caroténoides des hankdygsées.
S.CE DDL C.M. TESTF PROBA E.T. C.V.
VAR.TOTALE 0,092 11 0,008
VAR.FACTEUR 1 0,014 1 0,014 1,432 0,26533
VAR.FACTEUR 2 0 1 0 0 0,99
VAR.INTER F1*2 0 0 0 0,99
VAR.RESIDUELLE 1 | 0,078 0,01 0,099 12,359




Résumé :

L'oléiculture représente une des plus anciennesvilg@s agricoles dans le bassin
méditerranéen ou la production d’olive a une riskeéconomique transmise sur plusieurs
générations.

Le présent travail a pour but d’étudier I'effetlthgge des arbres et la durée du stockage sur la
gualité de I'huile d’olive (Chemlal) de la régioe daourga (Boumerdes).

Des analyses ont été effectuées sur 'ensembléatemtillons étudiés (olive et huile).

Les résultats obtenus apres I'étude pomologiquetmaiminque la catégorie agée présente une
entrée en maturation plus rapide. L'age des atibfiege sur le calibre et le poids des olives et
noyaux.

Les résultats des analyses physicochimiques isdtisbnt conformes aux normes relatives a la
catégorie des huiles d’olives vierges extra a ption des pigments qui marquent des faibles
teneurs.

Concernant la composition en acides gras, tousebudes étudiées présentent des teneurs en
acides gras répondant aux normes, avec une prédoog@nde I'acide oléique, suivie de
I'acide palmitique et I'acide linoléique.

Les résultats obtenus indiquent que le stockagectaffles paramétres analytiques (acidité
libre et I'indice de peroxyde), ce qui a conduiirapassage de la catégorie extra vierge a la
catégorie vierge selon les normes. Les teneursgamgnts diminuent au cours du stockage.

Mots clés :Huile d'olive, Chemlal, age des arbres, stockdgeoeologie.

Abstract
Olive growing represents one of the oldest agnicaltactivities in the Mediterranean basin w
here olive production has an economic earth trattsthover several generations.

The present work aims to study the effect of trge @nd duration of storage on the quality of
olive oil (Chemlal) of the region of Taourga (Boues).

Analyzes were performed on all the samples stugiik and oil).

The results obtained after the pomological studynsthat the older category has a faster mat
uration. The age of trees influences the size agidiw of olives and stones.

The results of the initial physicochemical analyzesply with the standards for the category
of extra virgin olive oils with the exception ofgments which have low levels.

Regarding the fatty acid composition, all the stisdied have levels of fatty acids that meet th
e standards, with a predominance of oleic acidpiedd by palmitic acid and linoleic acid.

The results obtained indicate that the storagec@ffine analytical parameters (free acidity an
d peroxide index), which led to a transition frame extra virgin category to the virgin categor
y according to the standards. The pigment contdstsease during storage.

Key words: Olive oil, Chemlal, tree age, storage and pomylog



