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Introduction

Introduction

L’olivier est I’une des plus anciennes cultures ligneuses. 1l est particulierement répandu
dans toute la région méditerranéenne. Il joue un role important dans I’économie rurale, le
patrimoinerural, le patrimoine local et la protection de I’environnement. Il  compte
actuellement plus de 900 millions d’arbres cultivés a travers le monde, mais elle reste une

cultureméditerranéenne par excellence, (95% des oliveraies mondiales) (LAZZERI ,2009).

L’huile d’olive est le jus de fruit pure le plus ancien .En raison d’éventuelsbénéfices
qu’elle pourrait apportée a la santé humaine (nutritionnelles, sanitaire, et sensorielles). Elle
suscite de plus en plus I’intérét des chercheurs et consommateurs (FEDELI ,1997 ; Haddada
et al, 2006).La qualité de I’huile d’olive selon le conseil oléicole international(C.O.l.) est un
ensemble de caractéristiques physico-chimiques et organoleptiques permettant le classement
des huiles en différentes catégories; tous ces paramétres nécessite une étude et maitrise

approfondie afin d’aboutir a une huile de bonne qualité. (COI ,1996).

La période et le mode de récolte jouent un réle important dans la qualité de I’huile.
En effet ces parametressont considérés comme clé d’obtention d’une huile d’olive de qualité.
(Pintal et al ,2004).

L’objectif de notre étude est d’évaluer les caractéristiques physico-chimiques de I’huile

d’olive de la variété Chemlal en fonction de la date et du mode de récolte.

Cette étude comprend deux parties: la premiere partie matériels et méthodes qui
explique le materiel végétal utilisé et les différentes méthodes d’analyses effectuées, la

deuxiéme partie comporte les résultats et discussions et enfin une conclusion.

-
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1. Matériel et méthodes
Présentation de la station d’étude

o Station de Maatkas

Elle est située dans la daira de Maétkas, au village de Zlibou a une altitude de 700 metres.
La station d’étude est caractérisée par un terrain accidenté. Les arbres sont 4gés entre 20 a 100

ans. Elle renferme les deux variétés Chemlal et Azeradj et quelques piedsd’oléastre.

1.1. Matériel végeétal
1.1.1. L olivier

1.1.1.1. Systématique
CRONQUIST(1981), classe I’olivier comme suit :

Regne : Plantae

Sous Regne :Tracheobionta.
Division :Mangoliophyta.
Classe :Magnliopsida.
Sous-Classe : Asteridae.
Ordre :Scrophulariales.
Famille :Oleaceae.

Genre : Olea.

Espéce :Olea europea(L).1753.
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1.1.1.2. Description de la variété Chemlal

Les caractéristiques de la variété étudiée sont présentées dans le tableau 1

Tableau 1 : caractéristiques de la variété Chemlal

Source : (Anonyme 1) catalogue Algérien des variétés d’olivier ITAF (Sidi Aich —Bejaia)

Origine

Kabylie

Productivité

Elevée et peu alternante

Synonymes

Achamlal ; achemli ; achemlal

Diffusion

Occupe 40% du verger oléicole national

Taux d’enracinement

Faible

Utilisation

Huile

Caractéristiques

Variété rustique tardive, autostérile et toujours
associer ad’autre variété qui assurent la
pollinisation comme Azeradj et Sigoise.

1.1.1.3. Les différents types des huiles d’olive

1.1.1.3.1. Huile d’olive raffinée

C’est I’huile d’olive obtenue a partir des huiles d’olive vierges par des techniques de

raffinage. Elle n’entraine pas de modification de la structure glycérique initiale. Son acidité

libre est exprimée en acide oléique est au maximum de 0.3g/100g (COI, 2003).
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1.1.1.3.2. L’huile d’olive

Elle n’est pascommercialisée comme telle, elle est constituée par le mélange de I’huile
d’olive raffinée et d’huile d’olive vierge. Son acidité libre exprimée en acide oléique est au
maximum 1.5g/100g (COl, 2003).

1.1.1.3.3. L’huile de grignon d’olive

C’est une huile obtenue par traitement auxsolvantsdes grignons d’olive, a I’exclusion des
huiles obtenues par des procédés de réesteréfication et de tout mélange avec des huiles

d’autre nature.
1.1.1.3.4. L’huile de grignon d’olive brute

Elle est destinée au raffinage en vue de son utilisation pour la consommation humaine

ou destinée a des usages techniques (COlI, 2003).
1.1.1.3.5. L’huile de grignon d’olive raffinée

Elle obtenue a partir d’huile de grignon d’olive brute par des techniques de raffinage
n’entrainant pas de modification de la structure glycérique initiale, elle est destinée a la
consommation humaine, soit en I’état, soit en mélange avec I’huile d’olive vierge. Son acidité

libre exprimée en acide oléique est au maximum de 0.3g/100g (COl, 2003).

1.1.1.4. Caractéristiques de I’huile d’olive vierge

L’huile d’olive est obtenue a partir du fruit des olives (Olea europea) c’est un jus de fruit
veritable avec une excellente qualité alimentaire, sensorielle et fonctionnelle (Matos et
al,2007).

Selon leur procédé de fabrication et de manipulation, les huiles recoivent différentes
dénominations correspondant a des criteres fixés par la réglementation (Vican, 2006).

L’huile d’olive vierge est une huile obtenue du fruit de I’olivier uniquement par
procédé mecanique ou d’autres procédés physiques dans des conditions,

particulierement thermiques. Elles n’ont pas subi aucun traitement autre que le
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lavage, la decantation, la centrifugation et la filtration (COI, 2003).Les différentes

catégories d’huiles d’olive vierge sont présentées dans le tableau 2

Tableau 2 : Les différentes catégories d’huile d’olive vierge (Vican, 2006).

Teneur en acide oléique
Qualité Quialité gustative
pour 100g

Huile d’olive vierge extra Jusqu'a 0.8¢g Supérieure ou égale a 6.5

Huile d’olive vierge

Jusqu'a 2g Supérieure ou égale a 5.5
(ou « fine »)
Huile d’olive vierge courante Jusqu'a 3.3¢g Minimum de 3.5
Huile d’olive vierge lampante Supérieure a 3.3g

Seule I’huile d’olive vierge lampante, qui n’est pas propre a la consommation en |’état.

Elle est destinée aux industries de raffinage ou a des usages techniques (COI, 2003).
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1.2. Méthodes

1.2.1. Récolte des olives

Nous avons prélevé des échantillons d’olives de la région de MAATKAS sur deux

périodes (décembre et janvier) en suivant deux modes de récolte différents sur I’arbre, et

sur le sol (campagne 2016 -2017).

Le tableau suivant présente les différentes étapes de I’échantillonnage réalisé durant

les deux périodes de récolte :

Tableau 3 : les différentes étapes réalisées au cours de I’échantillonnage.

\ Les périodes
Etapes réalisN

Premiére période

Deuxiéme période

) ) 15 Décembre 15 Janvier
Date de récolte des olives
Nombre d’arbres exploités 6 arbres 6 arbres
Quantité d’olives récoltés 4kg 4kg

Moyens utilisés

2kg cueillis a la main sur
I’arbre

2kg ramassé au sol

2kg cueillis a la main sur
I’arbre

2kg ramassé au sol

Moyen de trituration

Oleidoseur

Oleidoseur

Durée de stockage des olives

avant trituration

48h

48h

1. 2.2. Extraction de I’huile d’olive

Les fruits ont été transformés dans les 48h suivant
laboratoire de la pépiniere de I’'l.T.A.F.V de TAKERIETZ au moyen d’un Oleidoseur, les

la récolte au niveau du
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caractéristiques principales du systeme d’extraction et les paramétres utilisés sont

récapitulés dans le tableau ci-dessous.

Tableau 4: Caractéristiques principales du systéme d’extraction de I’huile d’olive.

Type de décanteur

A trois phases; grignions, margine et I’huile

Broyage

A été effectué a I’aide d’un broyeur a marteau, il a eu lieu dans des condition

constantes pour tous les essais;le temps de broyage a duré environ une heure.

Malaxage

Est effectué dans des bols et réalisé en un temps 30 mn sans eau.

Systeme d’extraction

La centrifugeuse verticale a pamer ayant une vitesse de 4845 tours/min

est utilisée.

Conservation

Aprés décantation naturelle, les huiles ont été recueillies dans des Flacons
en verre fumés étiquetés et mises au réfrigérateur (4C°) en attendant d’étre

analysées.

1.2.3. Méthodes d’analyses physicochimiques

1.2.3.1. Analyses physiques

1.2.3.1.1. Teneur en eau et en matiéere volatiles

La teneur en eau et en matiere volatiles d’un corps gras est définie comme étant la perte de la
masse subie par ce produit apres son chauffage a 103+2°C.

Cette technique consiste a chauffer une prise d’essai jusqu'a I’élimination de I’eau des
matieres volatiles et calcul de la perte de masse. On pese 5 ou 10 g de I’huile d’olive dans une capsule
préalablementséchée et tarée cette prise d’essaie est maintenue dans I’étuve, réglée a 103+2°C pendant

une heure.

Apreés refroidissement dans un dessiccateur jusqu'a la température ambiante .La capsule remplie d’huile
séchée a 0.001g prés est pesée.
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La perte en eau et en matiéres volatiles (m.v) exprime en pourcentage est exprime par I’expression
suivante :

Teneur en en eau et en m.v(%)=m1 — m2/m1 — m0 = 100
Mo : masse en gramme de la capsule.
m1 : masse en gramme de la capsule contenant la prise d’essai avant le chauffage.

my : masse en gramme de la capsule aprés le chauffage.

1.2.3.1.2. Détermination de I’absorbance spécifique aux rayonnements Ultraviolets
(COl, 1996)

Ce procédé consiste a dissoudre I’échantillon d’huile dans un solvant adéquat
(cyclohexane) et de déterminer I’absorbance par spectrophotométrie en rayonnement UV
dans un domaine spécifié de longueur d’onde (232 nm et 270 nm).

L’extinction spécifique est calculée selon la formule suivante :

E™1m () =A (1) / (C.D)

Eicm (M) : Absorbance spécifique d’une solution a la concentration 1% mesurée en

utilisant un parcours optique de Icm a une longueur d’onde A.
A () :L’absorbance a la longueur d’onde ().

C : Concentration en gramme pour 100ml de la solution.

D : Epaisseur en cm de la solution placé dans la cuve.

1.2.3.2. Analyses chimiques
1.2.3.2.1. Indice d’acide et I’acidité

Il s’agit de la mesure de la quantité d’acide gras libre dans une matiére grasse alimentaire. Il
s’exprime par le nombre de mg d’hydroxyde de potassium (KOH) nécessairepour neutraliser
I’acidité présente dans 1g de lipide (Drian al,1998).
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L’acidité est le pourcentage d’acides gras libres (exprimé conventionnellement en
acide oléique résultant de I’hydrolyse du triglycéride) présentes dans I’huile.

Le nombre d’essais réalisés pour le calcul de I’indice d’acide est deux.

La technique consiste a la solubilisation d’une quantité de matiere grasse dans un
mélange d’éthanol/oxyde diethylique. Le titrage des acides gras libres en solution est effectué
avec une solution éthanolique d’hydroxyde de potassium (0,02N) en utilisant laphénolphtaléine
comme indicateur (apparition d’une couleur rose violet)

Les résultats de I’indice d’aciditésont exprimés comme suit :

In=56,1.N (V;-V:) /' m (mg de KOH / g)

I A : Indice d’acide (mg de KOH /g).

56,1 : Masse molaire en g/mol de KOH.

N : Normalité de la solution titrée d”hydroxyde de potassium (KOH) utilisée.
V1 : Volume en millilitre de la solution de KOH utilisée pour I’échantillon.
V- : Volume en millilitre de la solution de KOH utilisée pour I’essai a blanc.

m : Masse en gramme de la prise d’essais.

L’acidité A (%) est calculée selon la formule suivante :

A (%) =14 /2

Avec

A (%) : Acidité exprimée en pourcentage d’acide oléique.

1.2.3.2.2. L’indice de peroxyde (UICPA, 1979)
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L’indice de peroxyde (IP) d’un corps gras représente le nombre de
microgrammes d’oxygene actifs par 1 g de corps gras.

La technique consiste en un traitement < dans I’acide acétique et du chloroforme (c’est
pour la faire dissoudre), par une solution saturée d’iodure de potassium (KI). Aprés avoir
bien agité, la solution est bien placée dans I’obscurité pendant 5min a la température
ambiante. Puis I’eau distillée a été rapidement ajoutée pour atteindre I’oxydation de I’iodure

de potassium.

L’iode libéré sera titré par une solution de thiosulfate de sodium (Na,S,03, 0.01N)

en présence d’empois d’amidon comme indicateur colore, jusqu'a la décoloration.
1.2.3.2.3. L’indice d’iode

L’indice d’iode est le nombre en gramme d’iode fixé par 100 g de corps gras.Cette
réaction d’addition est utilisée pour déterminer qualitativement I’instauration des corps gras
(DRIAN et al, 1998).Pour cette mesure nous avons procéedé selon la norme A.O.C.S. méthode
off cd 1-25 révisée 1992.

L’indice d’iode est exprimé par la formule suivante :

Vo—V

Il = x 1.269g d iode/100g d'huile

Ou:

Il :L’indice d’iode

V, : volume en ml de la solution Na,S,O3utilisé pour I’essai a blanc.
V : volume en ml de la solution Na,S,Ogutilisée (titration).

P : poids en gramme de la prise d’essai.

1.2.3.2.4. L’indice de saponification
L’indice de saponificationlS est la quantité de potasse exprimée en mg nécessaire pour
saponifier les acides gras libres. Il est déterminé suivant la norme NF T60 — 206 de novembre

1975 dont le principe est le suivant :

10
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L’echantillon mis dans la solution éthanoique de KOH, est soumis a ebullition sous
réfrigérant a reflex pendant une heure. L’excés d’alcalis est ensuite titré avec une solution

aqueuse d’acide chlorhydrique.

(Vo — V;) X N x E,KOH
Is(mg /g) = > -

Is : L’indice de saponification.

Vo: volume en ml de HCL utilisé pour I’essai blanc.

V1 : volume en ml de HCL utilisé pour le titrage de la prise d’essai.
N : normalité de HCL (0,5).

Eg KOH : équivalent gramme de KOH (56 ,1 g/mol).

P : poids en gramme de la prise d’essai.

1.2.3.2.5.Les composés phénoliques
La technique utilisée pour I’extraction des composés phénoliques est celle utilisée par
VASQUEZRONCERO et al,1973. Celle —ci consiste en une extraction par une solution

aqueuse a 40% de méthanol.

La concentration en composés phénoliques est déterminée en utilisant le réactif de
Folin Denis. Ce dernier est constitué de phosphomolybdique et d’acide phosphorique qui sont
réduits par les composés phénoliques pour donner une coloration bleue ; et ceci en milieu
alcalin. L’intensité de la coloration est directement proportionnelle a la concentration des

polyphénols dans la solution.

La courbe d’étalonnage, ainsi que les valeurs des absorbances a 750 nm obtenues par
spectrophotometreUV-Visible des solutions analysées, nous permettent de déterminer leur

teneur en composés phénoliques.
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1. Matériels et méthodes

1.2.3.2.6. Détermination de la chlorophylle

Les chlorophylles jouent un réle important dans la stabilité oxydative de I’huile
d’olive, gréace a leur activité antioxydant dans I’obscurité et pro-oxydante dans la lumiére.En
raison de ce dernier effet, elles sont considérees comme étant non désirables a des teneurs
élevées dans I’huile (TANet al, 1994).

La méthode de dosage de la chlorophylle est basée sur I’existence d’une bande

d’absorption spécifique pour ce composé donné par un spectrophotomeétre visible.

La méthode utilisée est décrite par (MINGUEZ MOSQUERA et GANDUL-ROJAS,
1996) qui consiste a dissoudre 7,5¢g d’huile d’olive dans le cyclohexane jusqu’a un volume
final de 25 ml.

Agro X 10°

Chlorophylle(mg/Kg) = -~~~

A : absorbance a la longueur d’onde indiquée ;
d : épaisseur de la cuve en cm.

1.2.3.2.7.Détermination des caroténoides

Les caroténoides, en particulier le B-caroténoides, sont des antioxydants efficaces en
raison de leur capacité a étancher les radicaux libres de I’oxygéne. (VAN DEN BERGet al,
2000).

La méthode de dosage des caroténoides est basée sur I’existence d’une bande

d’absorption pour ce composé donné par le spectrophotomeétrevisible.

La méthode est decrite par MINGUEZ MOSQUERA et GANDUL-ROJAS, (1996).
Elle consiste a dissoudre 7.5g d’huile d’olive dans du cyclohexane jusqu’a un volume fin de
25 ml.

Ago X 108
2000 x 100 x d

Caroténoides (mg/Kg) =

A : absorbance a la longueur d’onde indiquée ;

D : épaisseur de la cuve en cm.
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1. Matériels et méthodes

1.2.3.3.Composition en acides gras

La détermination des concentrations du taux des différents acides gras de I’huile
d’olive est faite par la chromatographie en phase gazeuse sous forme d’esters méthyliques
préparés.

Le corps gras est estérifié en présence de méthanol. Les esters méthyliques des acides gras sont sépares
par une colonne polaire et sont élevés 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.
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2. Résultats et discussion

2. Résultats et discussion

2.1. Caractéristiquesphysicochimiques des huiles d’olive
2.1.1. Les paramétres chimiques

2.1.1.1. L’indice de I’acidite

Les résultats montrent que I’huile d’olive extraite a partir des olives récolté le mois de
Décembre au sol et I’huile d’olive récolté a partir des olives ramassées a la main ont une

acidité <0,8 ; selon le C.O.1 (2003) ces huiles seront classees parmi les huiles extra vierges.

L’huile d’olive récolté le mois de janvier au sol aune acidité comprise dans I’intervalle

[0,8-2%], selon le C.0.1(2003) elle sera classée parmi les huiles d’olive vierge.

Les valeurs moyennes de I’indice d’acidité des huiles étudiées sont présentées dans le

tableau 5

Tableau 5 : taux d’acidité des huiles d’olives étudiées

ériode et mode
de récolte | _ | Décembre ) )
Décembre Janvier Janvier
au sol
. Sur I’arbre Sur I’arbre au sol
Parametre
Acidité 0.168 0.562 0.224 0.899
<0.8 %pour I’huile extra vierge.
<2 %pour I’huile vierge.
Normes COI <3.3% pour I’huile courante.
>3.3% pour I’huile lampante.

L’acidité libre est un facteur de qualité de I’huile d’olive .1l renseigné sur I’altération

de celle-ci par I’hydrolyse de certains composés (ACHOURI, 2007).
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2. Résultats et discussion

2.1.1.2. L’indice de peroxyde

Les valeurs de I’indices de peroxyde, représentes dans le tableau 6 sont variables allant

de 9 jusqu'a 17,75 meq O,/Kkg.

Les valeurs obtenues sont conformes a celles de la norme commerciale (COI, 2003),

ce qui permet de classer ces huiles dans la catégorie des huiles extra-vierges (IP < 20).

Les huiles d’olive extraite a partir des olives ramassées au sol et a la main
représentent un indice de peroxyde qui répond aux normes du C.O.l. (2003) (<20 meqO,/Kg)
durant les deux périodes de récolte (décembre et janvier). Cependant I’huiles olives qui
provient des olives récoltés au sol mi-janvier présente un degré légérement élevée par rapport

aux autres échantillons (17.75meqO2/kg) (tableau 6)

L’augmentation de I’indice de peroxyde peut étre attribuée a la teneur élevee en acides
gras libre, qui s’oxydent en présence de I’oxygéne pour donner des peroxydes (produit

primaire d’oxydations) (Ben Tekaya ,2005).

Tableau 6 : Taux moyens de I’indice de peroxydes des échantillons d’olive analysées.

Période et mode de

récolte | Décembre Décembre Janvier Janvier

Sur I’arbre au sol Sur I’arbre au sol
Parameétre

Indice de peroxyde
(meq O,/kg)

9 14 12.25 17.75

Normes C.O.1 <20meq d’O; actif/kg

2.1.1.3. L’indice d’iode

Les resultats ont montré une variation de la teneur en indices d’iode des quatre
échantillons d’huile d’olive analysés. Ces taux varient en fonction de la période et le mode de
récolte. L’indice d’iode des échantillons d’huiles d’olives analysées, sont conformes aux
normes établies par le COI, 2003(75-96¢/100g d’olive) (tableau 7).
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2. Résultats et discussion

Tableau 7 : Résultats de I’indice d’iode des échantillons d’huile d’olive analysée

Période et mode de
récolte
Décembre Décembre Janvier Janvier
Sur I’arbre au sol Sur I’arbre au sol
Parameétre
Indice d’iode
(9/100gd’olives) 92.43 94.36 73.19 89.75

Normes
C.0.1(2003)

75-96/100g d’olive

Nous pouvons déduire que les huiles étudiées sont probablement riches en acides gras

mono-insaturés et en acides gras polyinsaturés .Selon BRUNETON et al, (1999), le temps de

conservation n’a pas d’influence sur I’indice d’iode mais peut étre affecté par la variété de

I’olive.

2.1.1.4. L’indice de saponification

Les résultats des analyses de I’indice de saponification montrent une variation de la

teneur en indice de saponification des quatre échantillons d’huile d’olive analysé (ces taux

varient en fonction de la variété et le mode de récolte) (Tableau 8).

Les valeurs obtenues de cet indice sont situées dans I’intervalle de la norme codex

alimentaire et le(C.0.1.2003) pour les huiles vierges ce qui explique la richesse des ces huiles

en courtes chaines d’acides gras.
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2. Résultats et discussion

Tableau 8 : résultats de I’indice de saponification des échantillons analysés

Période et mode
récolte i .
Décembre Décembre Janvier Janvier
Sur I’arbre au sol Sur I’arbre au sol
Paramétre
Indicede
saponification 192,18 186,15 188,42 194,49
Normes
C.0.1(2003) 184-196

2.1.1.5. Composés phénoliques

Les résultats montrent une variation de la teneur en composé phenoliques des quatre

échantillons d’huile d’olive analysées. Ces taux varient en fonction de la date et du mode de

récolte (Tableau 9)

Les valeurs sont comprises dans I’intervalle des teneurs en composés phénoliques
indiquées par AGUILERA et al, (2005) qui est de I’ordre de 50a 1000ppm. Les huiles

obtenues par la cueillette a la main sur I’arbre ont des taux en composées phénols totaux plus

considérables que celle des provenant de la récolte sur le sol surtout en périodes de mi

janvier, cela est du a la technique de récolte et la période de récolte qui affecte la qualité de

I’huile d’olive.
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Tableau 9 : teneur en composé phénoliques des échantillonsanalyses

Période et mode
de récolte
Décembre Décembre Janvier Janvier
Sur I’arbre au sol Sur I’arbre au sol
Parameétre
Composé
phénoliques 96 76,5 102,50 85,40
lecture a 725 nm
Normes
C.0.1(2003) 50-1000(ppm)

2.1.1.6 Teneur en chlorophylles

Les résultats montrent que I’ensemble des échantillonsprésentent des teneurs en
chlorophylles relativement dans les normes,nous pensons que ces huiles sont issues d’olive
mure. Selon Perrin(1992), une huile d’olive vierge extra présente une fourchette des valeurs

en chlorophyllesvarie entre50 et 1000 ppm ce qui est le cas pour les échantillonsétudiés.

La concentration en chlorophyllesest de 80mg/kg pour les huiles obtenues a partir
d’olives en stade précoce de maturité, et elle est de 2mg/kg lorsque le fruit est trés mur
(SALVADOR, 2001).
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2. Résultats et discussion

Tableau 10 : résultats de la teneur en chlorophylles des échantillons analysées.

Huile

Décembre Décembre Janvier Janvier

Sur I’arbre au sol Sur I’arbre au sol
Parametre
Teneur en
chlorophylles 1,69 1,76 1,02 1,07
Normes selon
Perrin (1992) 1-10 (ppm)

2.1.1.7. Teneur en caroténoides

Les résultats montrent une variation de la teneur en caroténoides des quatre
échantillons d’huile d’olive analysées. Ces taux varient en fonction de la périodeet du mode
de récolte (Tableau 11).

Tableau 11 : Teneur en caroténoides des échantillons analysée.

Huile

Décembre Décembre Janvier Janvier

Sur I’arbre au sol Sur I’arbre au sol
Parametre
Teneur en
caroténoides 2,11 3,78 2,74 3,88
Normes C.O.1I
(2003) 2-14 (ppm)

Le Rcaroténe varie en fonction de la variété, le dégrée de maturité, de la méthode de
cueilletted’olives, dusystéme d’extractionutilisé. Des recherches ont démontré que les

pigments caroténoides sont facilement dégradés en présence de lumiere et des températures




2. Résultats et discussion

élevées .,La teneur en caroténoides pour I’ensemble des échantillons répond aux normes
fixées par le C.0O.1 (2003).

2.1.2. Les parameétres physiques

2.1.2.1. La viscosité

Les résultats montrent que la viscosité des huiles extraites au mois de Décembre a
partir des olives cueillis a la main et au sol répond aux normes du COI (79 centpoise)
Contrairement a ceux obtenues pour les huiles (olives récoltés le mois de Janvier a la main et
au sol) qui présentent des valeurs non conformes a la norme du COI (88.56 et
89,48centpoise)(tableau 12).

Tableau 12 : les valeurs moyennes de la viscosité des échantillons d’huile analysées.

Huile

Décembre Décembre Janvier Janvier

Sur I’arbre au sol Sur I’arbre au sol
Parameétre
Viscosité
(centpoise) 79 79 88,56 89,48
Normes C.O.1
(2003) 75-79 centpoise

2.1.2.2. L’humidité

Les teneurs en eau des différents échantillons analysés conformes aux normes d’huile
d’olive vierge fixée par le COI (<0,2). Ces taux conformes sont dus essentiellement au
systeme d’extraction par I’Oleidoseurqui ne nécessite pas le rajout d’eau au cours des étapes
d’extraction. (Tableau 13)

Tableau 13 : valeurs moyennes de I’humidité des huiles d’olive analysés
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Décembre Décembre Janvier Janvier
Sur I’arbre au sol Sur I’arbre au sol
Paramétre
Humidité (%) 0,12 +0,01 0,07+ 0,02 0.18+ 0,01 0,09+ 0,02

Normes C.O.I

Huile d’olive vierge extra : <0,2

Huile d’olive vierge : <0,2

Huile d’olive vierge courante : <0,2

Huile d’olive lampante : <0,3

2.1.2.3. L’absorbance dans I’ultra-violet

D’apreés les résultats obtenues dans le tableau 14, nous remarquons que les valeurs du

coefficient K3, pour les huiles extraite au mois de janvier (récolte a la main et ausol) et

lemois de décembre (récolte a la main) sont conformes a la norme du COI (<2,6), et la valeur

maximale est obtenue pour I’huile extraite le mois de décembre (récolte au sol).

Quant au coefficient k 270 les valeurs pour toutes les huiles extraites se situent entre

0,131 et 0, 324, elles présentent une absorbance a 270 nm conforme aux normes fixées pour

les huiles d’olive vierge (<2,6).

Tableau 14 : I’absorbance dans I’ultraviolet a K232 et K270 pour les huiles d’olive

étudiées
Huile
Décembre Décembre Janvier Janvier
a la main au sol a la main au sol
Paramétre
L’absorbance dans
2,331 2,926 2,516 1,856
I'UV aK 232 nm
L’absorbance dans
0,178 0,324 0,131 0,252
P'UV aK270 nm
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2.1.3. Teneur en acides gras

Les analyses montrent que toutes les huiles d’olive étudiéesprésentent des teneurs en
acides gras conforment aux normes établies par le COI(2009), pour les huiles d’olives extra
vierge, avec une prédominance de I’acide oléique (C18 :1) dont les valeurs sont comprises
dans I’intervalle [55,67 — 62,80], I’acide linoléique (C18 :2) dont les valeurs sont comprises
dans I’intervalle [13,17-18,87],et I’acide palmitique (C16: 0O)avec des valeurs dans
I’intervalle [16,38-17,81] (tableau 15)

Nous pouvons dégagé selon I’importance des acides gras trois groupes classés comme

suit :

Le 1* groupe comporte les acides gras majeurs formés par I’acide oléique, I’acide
palmitique et I’acide linoléique.

Le 2°™ groupe comporte les acides gras mineurs dont les pourcentages obtenus pour
la variété étudiée ne dépassent pas 4%.lls sont formés par I’acide stéarique, palmitoléique,

linoléique arachidique et gondoique.

Le 3°™ groupe comporte les acides gras présents sous formes de traces dont les
pourcentages sont inférieursa 0,2% sont formés par I’acides margarique, et I’acide

margaroléique.
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Tableau 15 : la composition en acides gras des échantillons d’huiles analysées.

Composition en acides gras de I’huile d’olive (%0)

Récolte ) Reécolte ) Normes
. Reécolte . Recolte _
) ) o decembre | Janvier ) COl huile
Acide gras Dénomination décembre . Janvier )
Ala ala d’olive
) au sol _ au sol _
main (2 main vierge
Acide
palmitique 16.74% 17.81% | 16.38% | 16.57% | 7.5-20%
C16:0
Acide
margarique 0.09% 0.14% 0.33% 0.09% <0.3%
_ C17:0
Acides gras i
Acide
saturés _
stéarique 2.94% 3.41% 2.62% 2.73% 0.5-5%
C18:0
Acide
arachidique 0.53% 0.57% 0.39% 0.52% <0.6%
C20:0
Totale 19.73% 21.93% | 19.72% | 19.91%
Acide oléique
62.80% 55.67% | 60.33% | 56.81% 55-83%
_ C18: 1®9
Acides gars i
_ ) Acide
monoinsaturées )
gondoique 0.46% 0.41% 0.30% 0.42% <0.4%
C20 :1@9
Totale 63.26% 56.08% | 60.63% | 57.23%
Acide
Acide gras linoléique 13.17% 17.28% | 15.90% | 18.87% | <3.5-21%
polyinsaturés C18:109
Acide
linolénique 0.67% 0.82% 0.84% 0.71% <1%
C18 :3m3

23



2. Résultats et discussion

D’apreés les résultats obtenus nous constatons que toutes les huiles d'olive analysées,

présentent des taux d’acides gras conformes aux normes de COIl a I’exception de I’acide

margarique C17 :0 qui présente un taux légérementsupérieur (0,33%) par rapport aux normes
du COI (<0.3%).

L’acide oléique est majoritaire avec des taux qui varient entre 55,67 et 62,80%, suivi
de I’acide linoléique (13,17a18, 87%) et de I’acide palmitique (16,38 a 17,81%) (Figure 2)

60,00%
50,00%

. main )
40,00% \

- B HO du mois de décembre (au sol)
30,00%
20,00% +~ FHEEEN LIS ————————___EHOdu mois de janvier (a la main)
10,00% . L
° HO du mois de janvier (au sol)
0,00%
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P v N > %
© % ¢ & S
& &

Figure 2 : Taux des acides gras des différentes huiles d’olive analysées.

Les acides gras monoinsaturées sont les plus présentées dans I’ensemble des huiles
d’olive analysées, avec des taux de I’ordre de 53,23% a 63,26%, le taux d’acide gras saturés

et polyinsaturés sont présentes respectivement de 19,91 & 21,93% et de 13,84 a 19,58.

Les résultats des valeurs des acides gras saturés et insaturés sont présentés dans la
figure 3
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Figure 3: le taux des acides gras saturés et insaturés des huiles d’olive analysées

3. Discussion

L’indice de peroxyde est inférieur a 20meq qui repend aux normes de (COI ,2003)

nos résultats sont similaire a ceux de (MAATKI et BELKALEM ,2016). Ou le taux a varie
entre 14 et 20meq d’O, actif/kg selon la période récolte.

KADI et HASSAINE (2016) signalent que I’indice de peroxyde varie de 8,5
al4,5meq pour la récolte a la main et de 19 mg pour la récolte au sol.

Les valeur de L’indice d’acidité sont comprise entre 0,168 et 0,899 ce qui répond
aux norme de (COI ,2003 ) fixé pour les huiles d’olive vierge .

En comparent les résultats de KADI et HASSAINE qui ont obtenu des résultats
compris entre [0,9 et 2,1] pour le mode de récolte ; ainsi que ceux les travaux de MAATKI
et BELKACEM (2016) nous pourrons déduire que la période de récolte influx sur I’indice
d’acidité car il varie de 1,117 a 3,23 pour [I’extraction moderne et de 1,83 & 1,93 pour

extraction traditionnelles selon (Garcia et al ,1996) les conditions de stockage et le mode de
récolte influe sur I’acidité.
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Les résultats de I’indice de saponification sont conformes a ceux de (MAATKI et
BELKALEM ,2016), ou ces taux varient entre 184 et 186.Ces différents auteurs montrent
une variation de I’indice de saponification en fonction de la date de récolte, mode
d’extraction et la technique de récolte. Le taux varie entre 1,02 et 1,69 ces résultats sont
similaire a ceux de kadi et HASSAINE 2016 et MAATKI et BELKALEM 2016.

Le taux d’humidité de notre huile d’olive est classé dans la catégorie de I’huile
d’olive vierge quel que soit le mode et la période de récolte. Nos résultats sont similaires a
ceux de MAATKI et BELKALEM (2016) ou le taux varie de 0,19 a 0,22% avec la variété
Chemlal. Cette variation du taux d’humidité peut étre di a I’addition d’une quantité d’eau
qui n’a pas eté éliminé lors de la décantation, selon GARCIA et al 1996, les conditions du
stockage des olives (température et humidité favorise une hydrolyse des triglycérides et
I’apparition des acide gras libre BENRACHON (2013).

L’huile d’olive extraite des olive récoltées a la main possede une teneur en composé
phénolique plus élevée que celle récoltée au sol mais dans les deux cas sont conforme aux
normes de (COI ,2003).Selon DUGO et al(2004) et EL ANATRI etal(2003) le faible taux en
ces composes dépend de la variétée et dans une certaine mesure des conditions liees a
I’environnement (GARCIA et al 1996).

L’acide oléique (AG mono saturé) est considéré comme étant le composé majoritaire,
ou le taux varie entre 56 et 62%. Quant aux acide gras poly insaturé le taux d’acide linoléique
varie entre 13,17et 18,87%. L’acide palmitique (AGS) de I’huile d’olive de la variété Chemlal

extraite a différente périodes a la main et au sol varie entre 16,38et 16,57%.

Nos résultats sont similaires aux travaux réalisés par KADI et HASSAINE (2016)
ainsi que MAATKI et BELKALEM (2016),sur la varieté Chemlal ou les composés
majoritaires sont I’acide oléique (64-67%) ,I’acide linoléique ( 12-13%) et I’acide palmitique
(14-15%),avec respectivement, I’acide oléiques ,linoléique et I’acide palmitique .La teneur
en caroténoides de la variété étudiée varie entre 2et 3ppm, elles sont conformes aux normes
de COl. PSOMIADON et al (2011) ont rapporté que la présence de pigment dans I’huile
d’olive dépend de plusieurs facteurs comme la variété, le sol, les conditions climatiques, la

nature des fruits.
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Conclusion

L’étude réalisée a pour but I’évaluation de I’effet du mode et le période de récolte sur
les caractéristiques de I’huile d’olive de la variété CHEMLAL de la région de MAATKAS

Le suivi de la variabilité de la composition chimique de nos échantillons d’huile en
fonctions de deux facteurs étudiées, nous a permis de conclure que la maturité des olives et le

mode de récolte sont des facteurs déterminants de la qualité de I’huile.

La détermination de I’acidité des echantillons d’huile d’olive récolté a la main
(décembre et janvier) permet de classer ces derniers dans la catégorie des huiles d’olives
extra vierge (0.168 et 0.224%) ainsi que I’huile extraite a partir des olives récolté mois de
décembrea la main (0.562%).Quant a I’huile d’olive extraite le mois de janvier a partir des

olives ramassée au sol (0.899%) elle est classer dans la catégorie d’huile d’olive vierge .

L’huile extraite le mois de janvier & partir des olives récolté au sol ; enregistre des
valeurs d’indice de peroxyde proche de la limitesétablie par le COI (17.75) . Celapeutétre du a
I’existence de composés peroxydés dans I’huile, car I’oxydation de I’huile d’olive commence

apres la chute du fruit de I’arbre et continue pendant le stockage des fruits et leur traitement

Concernant I’indice de saponification, toutes les huiles extraite ont enregistrés des
valeurs situées dans I’intervalle de la norme (184-196).Cependant ce paramétre est trés
influencer par la composition en acides gras de I’huile particulierement par la présence

d’acides a longue chaine.

L’analyse de I’indice d’iode montrent que les valeurs des résultats enregistrés, sont
conforme a la norme établie par le COIl (75-969/100g d’olive).Ainsi nous pouvons déduire

que les huiles étudiées sont probablement riches en acide gras mono et polyinsaturés.

L’analyse par chromatographie en phase gazeuse a relevé que notre huile est tres riche
en acide gras insaturés, les acides gras monoinsaturées sont les plus présentés, avec des taux
allant de 53,23%a 63,26%.Les acides gras saturés et polyinsaturés (de 13,84% a 21,91%)

L acide oléique est majoritaire avec des taux qui varient entre 55,67% a 62,80%), suivi
de I’acide linoléique (13,17% a 18.87%) et I’acide palmitique (16,74% a 17,81%).

Les résultats montrent aussi que le mode de récolte influe sur les

caractéristiquesphysico-chimiques de I’huile d’olive .En effet, nous avons enregistré des
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valeurs élevées de I’humidité et de la viscosité pour I’huile d’olive extraite a partir des olives

extraite des olives ramassées au sol.

Pour valoriser d’avantages I’huile d’olive, il est nécessaire de sensibiliser les
agriculteurs pour ameliorer les techniques culturales, car la maitrise de la récolte est un

parameétreclé dans I’obtention d’une huile d’olive de qualité.
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Annexes

Annexe 1

Appareillage :

e Spectrophotometre UV visible de type SHIMADZU ;
e FEtuve;

e Balance analytique de type SARTORIUS ;

e Plaque chauffante ;

e Chronometre ;

e Rota vapeur (évaporateur rotatif)

e Agitateur magnétique ;

e Dessiccateur.

Petits matériels :

e Ampoule a décanter ;

e Burette graduée ;

e Fioles d’erlen Mayer ;

e Fioles jaugées ;

e Ballons a col rond muni d’un bouchon et a fond plat ;

e Pipettes ;
e Béchers;
e Spatules ;

e Tubes a essai.
Réactifs :

e Etherdiéthylique ;

e Ethanol 95% ,96%

e Solution d’hydroxyde de potassium (KOH), 0,1N ;

e Solution phénolphtaléine ,10 g /l dans I’éthanol a 95% (V/V) ;

e Chloroforme ;

e Acide acétique cristallisable ;

e Solution aqueuse saturée d’iodure (K1), exempte d’iode et d’iodates ;

e Thiosulfate de sodium de 0,01N et de 0,IN ;

e Solution d’empois d’amidon (1%) récemment préparée a partir d’amidon actif ;
e Hexane pur;

e Maéthanol pur et méthanol dilué a 40% ;

e Réactif de Folin Denis ;

e Solution de sodium(Nazco;), 35 g de Na,co, anhydre dans 100ml d’eau distillée ;
e Acide gallique ;

e FEaudistillee.
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Annexe 2

METHODES POUR LA PREPARATION DES ESTERS METHYLIQUES
D’ACIDES GRAS

1. METHODE A: Transestérification a froid au moyen d’une solution
méthanolique d’hydroxyde de potassium

1.1. Application

Cette méthode rapide est applicable aux huiles d’olive et aux huiles de grignons
d’olive ayant une teneur en acides gras libres inférieure a 3,3%. Les acides gras libres ne sont
pas estérifiés par I’hydroxyde de potassium. Les esters éthyliques d’acides gras se
transestérifient plus lentement que les esters glycéridiques et il est possible qu’ils ne se

méthylent que partiellement.

1.2. Principe

Les esters méthyliques se forment par transestérification dans une solution
méthanolique d’hydroxyde de potassium comme phase intermédiaire avant la saponification
(point 5 dela méthode 1SO 5509:2000, point 5 de la méthode IUPAC 2.301).

1.3. Réactifs

e Meéthanol ne contenant pas plus de 0,5% (m/m) d’eau
e Heptane pour chromatographie
e Hydroxyde de potassium, solution méthanolique d’environ 2 N : dissoudre 11,2 g

d’hydroxyde de potassium dans 100 ml de méthanol

1.4. Matériel
e Eprouvettes & bouchon visssant (de 5 ml de capacité) avec un bouchon muni d’un joint
de
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PTFE.

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

1.5. Mode opératoire

Dans une éprouvette a bouchon vissant de 5 ml, peser environ 0,1 g de I’échantillon
d’huile. Ajouter 2 ml d’heptane ou Hexane et agiter. Ajouter 0,2 ml de la solution
méthanolique 2 N d’hydroxyde de potassium, boucher a I’aide du bouchon muni d’un joint en
PTFE, bien fermer et agiter énergiquement pendant 30 secondes. Laisser reposer jusqu’a ce
que la partie supérieure de la solution devienne claire. Décanter la couche supérieure, qui est
celle qui contient les esters méthyliques. La solution d”heptane est préte pour I’injection dans
le chromatographe. Il est conseillé de maintenir la solution au réfrigérateur jusqu’au moment
de I’analyse chromatographique. Il n’est pas recommandé de stocker la solution pendant plus

de 12 heures.

2. conditions chromatographiques d’estérification.

Composition chromatographique pour esters méthylique des huiles

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

Gaz vecteur

azote

Colonne capillaire

Cp sil 88 CB (5% phenyl + 95%
dimethylpolysiloxane)

Longueur

30m

Diameétre intérieur

0.32 mm*0.25 UM

Epaisseur 0.25 pm
Injecteur 250 °C
Détecteur 280 °C
Four 190 °C
Quantité injectée 0.8 ul
Vitesse du papier 0.5cm/ mn
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