République Algérienne Démocratique et Populaire

Ministere de I'enseignement supérieur et de la re@rche scientifique
Université Mouloud MAMMERI de Tizi-Ouzou

Faculté des Sciences Biologiques et des SciencesbAgmiques
Département de Biologie végétale et animale

Mémoire de fin d'études

En vue de l'obtention du Dipléme du Master académige en biologie

Option : Oléiculture et Oléotechnie.

THEME

Effet du mode d’extraction et de la date de rtecslir les
caracteristiques de I'huile d’olive de la région de

Draa-El-Mizane

Réalisé par: M®'"®* MAATKI Noura Assia

®e BELKALEM Lydia
Dirigé par : Mme Hedjal-Chebheb M.
Soutenu le 13/07/2016

Devant le jury composé de :

Président : Mr Kellouche A. Professeur a 'UMMTO.

Promoteur : Mme Hedjal-Chebheb M. Maitre @bnférences classe A a 'UMMTO.
Co promoteur : Mme Douzane.M Maitre dehrerche A a I'INRA d’Alger
Examinateur : Mr Bengana M. Maitisssstant chargé de cours a 'lUMMTO.
Examinateur : M™®Sahmoune F. Maitre aasit classe A a 'lUMMTO.

Promotion : 2015-2016




,>,
¢
& -

Yy g 2 r i
: V4 l-
) -

Je dédie ce travail a :

A la mémoire de ma grand-mére et mon ancle que j'aime beaucoup,
que Dieu le tout puissant les accueille dans son vaste paradis et

), leur accorde sa miséricorde. {

A mes chers parents en témoignage de ma reconnaissance pour leur
\ patience, leur sacrifice et leur soutien tout au long de mes études. Que

g Dieu leur préte santé

A mes sceurs : Dyhia, Katia et Mazgha

A mes meilleures amies Saliha et Nora

-.R",; A tous mes enseignants et mes amis de la promotion oléiculture-

oléotechnie

A tous ceux qui ont contribué a la réalisation de ce travail

Et a toutes les personnes qui m 'aiment



Q)?ea/ faal//éwwcmi.

Y q q /A / 2 8 , .
Jﬁ?ﬂﬂ lres (%ﬂﬂ/éam /éa(m lous (es %@/fd g i n a cesse de consentir , 7//9@/(&/46@

P 2 / o o , g—— a
mener a bien mes efac/eé, /éa(m la C“é?/ly{ﬂ/ﬁfﬁ el /a/e//f{@ qu i a s investir en mad. ¥

%ﬂ@ chiere mere y/(gle me donne le /é/cub’/}/o de dedier ee memaoire /cw//o da /écl/[@/?ﬁﬁ el $01
doudien inestimable.
~ . L o
%f@@ lres eéé/fe, advrable et seul scewr %@, que (5 mals nous sawront decrire. %@

dcewrelle /éow//o lon aoncer, /d//yw?/d/ewe el lon soudiern ainsi que la /75636}806 /é&ﬂm/ze//zle a nes

cole.

?/ 1 0 . . e
%ﬂfé lres c/m/fd/%n% 5 %ﬂw . Sinedine que ne ant scutenue el @é/é@}fie i (‘ﬁll/}/d(yﬂ

lowl ae /0//2/,7/ e mes dudes.

L%w//?/ binéme et aw méme fem/éé deewr 7(&(/' ma Mﬁw;}éaémeé lowl aw /cwy de ce master.
17

%@/&(m la /MZ@/Z(%@ dens ma vie, lon soulien, lon écoule.
t%ﬂﬁ?@ tres chers camarade @w/ﬁ/ 7{(0’ a /cfyb«///m die me conseille b 6/?1%{(//(%6:
/ L . . .
%}Md copines : egdd/dél(/éz , %{(Al/dg %m’m %w;m %@, Q@af/ﬁdm el %ﬂm avee

y/(é/? ’clé/éw}f/ﬂyéaled MMCINEILS mw/?w/mé/ed, ﬂ 7 b{(ééky/fcuymnﬂ{z volre soulien, vos

&7300{0@@%@/?/& el volye amaor.




Liste desfigures

Figurel: Aire de répartition de I'olivier dans le mondddreaux, 1997). ........cccccvvvvrrreeennen. 3
Figure 2 : Les principaux stérols de I'huile d'olive (Benhou, 2013)...........ccceeeviinvvvvrnnnnnn. 13
Figure 3: Les principaux composés phénoliques de I'huitdid (Benrachou, 2013)......... 14

Figure4: L'olivier de la variété Chamlal (Draa El Mizan@riginale Décembre, 2015). .... 18

Figure5: Olives (stade véraison) récoltées au mois desNdre (Originale, 2015). .......... 19
Figure 6 :Olives mures récoltées au mois de Décembre (@digj 2015). .......ccvvvvvvveeeeennn. 19
Figure 7 : Systeme discontinu d’extraction par presselfH2006). ...........ccevvvvvveeinennnn. 20

Figure 8: Broyage des olives a l'aide du broyeur a melieddrie traditionnelle d’Azazga)21
Figure 9: Pate d’olive issue du broyage (huilerie traditiete d’Azazga) (Originale, 2015).21
Figure 10: Escourtinage et pressage de la pate d'olive idaumoyage (Originale, 2015)... 22
Figure 11: Grignon d’olives sec obtenu apres pressage dati&ad’olives (Originale, 2015).22
Figure 12: Décantation de I'huile d’olive (Originale, 2015).............cccevvee i e .23
Figure 13 : Systeme continu d’extraction par centrifugatiotmois phases (CHIMI, 2006)...24

Figure 14: Effeuillage et lavage des olives (huilerie mo@ede Draa El Mizane) (Originale,

Figure 15: Broyage des olives a I'aide d’un broyeur a diskilerie moderne de Draa El
Mizane) (OrigiNale ,2015). .....uiiiiii e e e e e e e e e e e e e e e e e e e et nnnaeeraeraan e eas 25

Figure 16: Malaxage des olives (huilerie moderne de Draa Mitane (Originale,

2OL5). ..ttt ettt et ettt ettt et ee e ee et ee et en et ennen. 26
Figure 17 : centrifugation horizontale de la phase liquideilerie moderne de DEM)
(OFIgINAIE, 2005) .. 1ottt e e e e e e e 26
Figure 18 : Les grignons d'olives (huilerie moderne de DE@Yiginale, 2015).. ..........26
Figure 19 : Huile d’olive aprés centrifugation................ccoiiiiiiiiiiiie i 27
Figure 20 : Margines aprés centrifugation.............c.oooiiiiiiiiii i i e e e e e 27
Figure 21: Courbe d'étalonnage pour le dosage des compbgésimues... ................ 41

Figure 22: Chromatogrammes de la composition en acides grashdiles d’olive des deux
différentes dates de récolte et mode d’extracti@) ;(b) ;(C) ;(d)....oevveeeiiiiiiiiiiiiiinns 45
Figure 23 : La variation des taux d’acide gras des quatiesd’olive analysées.............. a7



Liste desfigures

Figure 24 : Les variations en acides gras saturés (AGS)eagpias monoinsaturés (AGMI) et
acide gras polyinsaturés (AGPI) des différentetebud’olives analysées. ......................48.



Liste des tableaux

Tableau 1 : Variation des superficies d'oliveraies danmiende et leurs rendements en
olives depuis 1961 jusqu'a 'année 2013(AN0ONYMBORA)........uurrimiiiiiiiiieieeeeeeeeeees e s 4

Tableau 2 : Résultats relatifs a la production, importaterexportation de I'huile d'olive.... 5
Tableau 3: la production et la consommation nationale dailéhd'olive (Anonyme 3, 2014).6
Tableau 4 : Production d’olive et de I'huile d’olive dara Wilaya de Tizi-Ouzou (Anonyme
2,2016) e e T
Tableau 5 : Composition en acide gras d’'une huile d’olivee(lét, 2010) ......cccceevveeeeeeeennnnn. 9

Tableau 6 : Composition en triglycérides des huiles d’oliwerge francaises (Ollivier D. et

B, 2003). .ttt ettt et e ettt ettt en ettt 11
Tableau 7 : Les différentes étapes réalisées au cours dedidillonnage ...................cccee 19
Tableau 8 : Conditions opératoires pour I'analyse des estethyliques............ccccvvvvvenneee. 34
Tableau 9 : Le taux d'acidité des huiles d’olive tudi€es...........ccccvvviiriiiiiiiiiiiiieeeeeenn. 35

Tableau 10 : Taux moyen de I'indice de peroxydes des écHansld’huiles d'olive

oL =L)AL U 36

Tableau 11: résultats de I'indice d’iode des échantillonsudlé d'olive analysés ................ 37

Tableau 12 : Résultats d’indice de saponification des écllans analyseés ..............ccccce.e... 38
Tableau 13 : Les teneurs en chlorophylle des huiles d'olittedé@s :................ccevvvvvriiiinnnnns 39
Tableau 14: Teneur en caroténoides des huiles d'olive éasdi€.............cccceevviiiiiineeennns 40
Tableau 15 : Taux moyen des polyphénols des huiles d’olivVEYBEES .........cccceeeeeeeeeeeeenn.n. 41
Tableau 16 : Les valeurs moyennes de la viscosité des éclmngtit’huiles analysées........ 42
Tableau 17 : Valeurs moyennes de I’humidité des huiles d@kanalysées........................... 43

Tableau 18 : L’absorbance dans l'ultra violet a4 et K270 pour les deux huiles étudiées . 44

Tableau 19: Composition en acides gras des quatre huilesvd’'analysées extraites par

deux modes d’extraction en deux périodes de réLolle.............ovvvvviiiiiiiieeeeee e e 46



Liste des abréviations

A.G.S : Acides Gras Saturés.
AG : Acide Gras.

AGI : Acide Gras Insature.
AGL : Acide Gras Libre.

AGMI : Acide gras monoinsaturés.
AGPI : Acide gras polyinsaturés.
AGS : Acide gras saturé.

CE: Communauté Européenne.

CEE : Communauté Economique Européenne.

cm : centimétre.

COl: Conseil Oléicole International.

CPG : Chromatographie en Phase Gazeuse.
CV : Coefficient de variation.

D.E.M : Draa El Mizane.

D.S.A : Direction Des Services Agricoles.
F1: Facteur.

FAQO: Food and Agricultural Organisation.
Ha : Hectare.

HCI : Acide chlorhydrique.

HO : Huile d'olive.

[.P : Indice de Peroxyde.

IA : Indice d’acide.

liz : Indice d'iode.
IS : Indice de saponification.

ISO: International Standard Organisation.
KOH : Hydroxyde de potassium.

I/q : Litre/ quintal.

LLL : trilinoleine.

M.A.D.R : Ministére de I'Agriculture et de Développementr&u

méq : Milliequivalent.

mg : milligramme.



Liste des abréviations

ml : millilitre.

mn : minute.

NaOH : Hydroxyde de sodium.
OOL : dioléolinoléine.
OO0QO : trioléine.

PAL : L-phénylalanine ammonia lyase.

POL : palmitooléolinoleine.
POO : dioléopalmitine.
PPM : Partie par million.

gx : quintaux.

SOO :dioléostéarine.
UE : Union Européenne.
USA: United Stats of America.

UV : UltraViolet.
VAR : Variance.

°C : Degrés Celsius



Introduction

L'olivier est 'une des plus anciennes cultutigneuses. Il est particulierement répandu
dans toute la région méditerranéenne. Il joue U@ iMportant dans I'économie rurale, le
patrimoine local et la protection de I'environnemen

L’olivier compte actuellement plus de 900 noiis d’arbres cultivés a travers le monde,
mais le bassin méditerranéen reste sa terre ddegutémh, avec prés de 95% des oliveraies
mondiales (LAZZERI, 2009).

La production obtenue en Algérie durant la quzi 2013/2014 est de 4 828 600 gx dont
2 083 507 gx pour I'olive a huile et 2 745 093 ptauproduction d’olive de table (MADR,
2014).

La consommation algérienne a atteint les 4&J® tonnes durant la compagne oléicole
2013/ 2014 (Anonyme 3, 2014).

L’huile d’olive est extraite par des moyengaaniques. Elle garde son patrimoine naturel
en vitamines, acides essentiels et autres consistueaturels importants pour I'alimentation
humaine. Elle doit ses caractéristiques et sa wvadesa richesse en acide oléique et en
composeés mineurs (Jacotot, 1994).

Selon la norme du Conseil Oléicole Internalpria qualité de I'huile d’olive est un
ensemble de caractéristiques physico-chimiquesgainoleptiqgues permettant le classement
des huiles en différentes catégories (Anonyme 5120

Cette qualité est influencée par plusieurdeias, tels que les techniques culturales,
'apport hydrique, la période de récolte, les teghes d’extraction et les conditions du
stockage (Pinatel al, 2004). Tous ces paramétres nécessitent une étudee maitrise
approfondies afin d’aboutir a une huile de bonnalitf!

C’est dans cette option que s’inscrit noteeail, ou nous avons étudié les caractéristiques
physicochimiques de I'huile d’olive produite daasrégion de Draa El Mizane en fonction de
la date de récolte et le mode d’extraction.

La premiére partie de ce travail est consagréee synthése bibliographique, décrivant les
généralités sur l'olivier, la définition, la claBsation, et la composition de I'huile d'olive.

La partie expérimentale est consacrée a krmé@tation des indices de qualité de I'huile
d’olive, I'étude des procedes d’extraction et laige#e de récolte, dont nous avons étudié

I'effet sur sa composition physico-chimique.



1. Synthése bibliographique

1-1 Généralité sur I'olivier
1-1-1 Origine et expansion de l'olivier

L’olivier fut 'un des premiers arbres cultiveex le figuier et le dattier (BELAJ at 2010).
Sa domestication aurait débuté environs 6000 diesiade la méditerranée (GALILI e,
1997). Les Phéniciens, les Grecs, puis les Romairtsdisséminé cette culture dans tout le
bassin méditerranéen (ZOHARY at 2012). Enfin, plus récemment, I'olivier a pouksigon
expansion au dela de la méditerranée, s'implamtamfrique du Sud, en Australie, en Chine
et au Japon, mais jamais l'olivier ne pousseraidnien que sur sa terre de prédilection, la
méditerranée (Henry, 2003 ; Leva, 2011).

1-1-2 Description de lolivier

L'olivier (Oleaeuropea L.) est un arbre médaeen par excellence, originaire d’un climat
subtropical sec (Lavee, 1997), il s’adapte bienea donditions d’environnement extrémes
telles que : la salinité, la chaleur et les bassepératures (Fontanazza et Prezziosi, 1969). Il
craint le gel et s‘laccommode a une pluviométriendi®mn 220mm par an. Il peut s’adapter a
divers types de sols, parfois trés pauvres et ®bes,aérés, mais il s'adapte mal aux terrains
tres humides. Son potentiel d’adaptation est taratomie spéciale de ses feuilles, de son

systeme radiculaire et de son haut niveau de rég@me morphologique (Lavee, 1992).

L’olivier peut atteindre en moyenne 10 a 15 enhdwteur et un tronc de 1,50 a 2 m de
diamétre dans les régions relativement chaudesprtg pluviométrie ou abondamment
irriguées en été. Tandis que, dans les climatdgdrdes arbres sont généralement plus petits.

A I'état naturel, il se maintient en boule compaet&pineuse.

L’olivier exige une forte luminosité pour laffdirenciation des bourgeons a fleurs et le
développement des pousses. Dans la plupart desagjlles fruits se retrouvent a la surface
de la frondaison et sa fructification est bisanleudbns toutes les conditions de croissance
(Lavee, 1997).



1. Synthése bibliographique

1-1-3 Importance de l'olivier
1-1-3-1 Dans le monde
1-1-3-1-1 Superficie

Le patrimoine mondiale a été évalué par lesed oléicole international (COI) en 2013 &
1,5 milliards d’olivier étendue sur une superfide 10,3 million d’hectares, réparties
essentiellement autour du bassin méditterranéefipee 1). Sur I'ensemble de cette
superficie, 53% reviennent aux pays de I'Union paemne, 27% aux pays du Maghreb, 18%

aux pays du Moyen-Orient et 2% aux pays du contiaeméricain et autres (Anonyme 4,

2013)
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Figure 1 Aire de répartition de I'olivier dans le monde (Maux, 1997).

La superficie cultivée en olivier n’a cesgugmenter depuis 1961 (Tableau 1). Au cours
des 15 dernieres années, le secteur oléicole f&#saccorder beaucoup d’importance en

implantant plus d’olivier et en faisant des étuslesle sujet.



1. Synthése bibliographique

Tableau 1: Variation des superficies d’oliveraies dansmende et leurs rendements en
olives depuis 1961jusqu'a I'année 2013(Anonymed342.

Année Superficie cultivée (ha) Production (tonnes)
1961 2608804,00 8205586,00

1970 3387293,00 7527383,00

1980 5129301,00 11217525,00

1990 7409538,00 9023906,00

2000 8349659,00 15623430,00

2010 9845398,00 19627471,00

2011 10089505,00 20415392,60

2012 10337167,00 16882025,30

2013 10309274,70 20396699,53

1-1-3-1-2 La production

D’aprés le Conseil Oléicole International@Q), la production mondiale en 2013 est de
3408,5 tonnes pour I'huile d’'olive et 2.0396.69artes d’olives de table. Les dix premiers
pays producteurs sont situés dans la zone médiéamae et fournissent 95% de la
production mondiale (Tableau 2).

L’Espagne est le premier pays oléicole et psaduction en 2013 est estimé a
1.613.400tonnes d’huile d'olive. C’est égalemenpitemier pays producteur et exportateur
d’olive de table, avec une production de 5206 ter(A@onyme 4, 2013).

1-1-3-1-3 La commercialisation

Les pays méditerranéens sont les plus grarathicteurs et les plus grands exportateurs
de cette denrée. Les principaux pays producteunts: $&spagne, I'ltalie, la Grece, la Syrie et
la Turquie, et la Tunisie. (Tableau 2).

L'UE seule fournit une quantité annuelle 889 000 tonnes d’huile d'olive et
243 900tonnes d'olives de table, ce qui représesgpectivement 66,36% et 45,47% des

exportations totales mondiales.



1. Synthése bibliographique

Pays
Albanie
Algérie
Argentine
Australie
Brésil
Canada
U.E/27
Croatie
Egypte
Etats-Unis
Iran

Israél
Japon
Jordanie
Liban
Libye
Maroc
Palestine
Syrie
Tunisie
Turquie
Autres pays

Totale

Production

7.0

54.4

32.0

19.0

2.444,0a)

4.0

10.0

6.0

7.0

12.0

35.5

18.0

15.0

120.0

155

198,0

180,0

191,0

40.1

3.408,5

Importations

1.0

0.0

0.0

31,5

68,0

38.5

107.5b)

2.5

0.0

2940

4.5

6.0

42.0

0.0

0.0

0.0

0.0

0.0

0.0

0.0

0.0

149.0

744.5

Consommation

8.0

57.0

6.0

44.5

68.0

38.5

1.917,0

6.0

8.0

294.0

11.0

17.0

42.0

37.5

20.0

15.0

90.0

13.5

1355

40.0

150.0

1915

3.210,0

Exportations

00

0.5

23.5

7.0

0.0

0.0

509.0 b)

0.0

1.0

4.0

0.0

0.0

0.0

1.0

3.5

0.0

11.0

3.5

25.0

140.0

20.0

18.0

767 ,0

Tableau 2 :Résultats relatifs a la production, importatiomxgbortation de I'huile d’olive
(1,000 tonnes) (Anonyme 4, 2013).
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Quant aux importations, les USA, I'UE, leéBit, le Japon, le Canada et I'Australie sont
les principaux pays avec 78,1 % des importationsdiabes de I'huile d'olive.

Les Etats Unis est le premier importateut’ldgle d’olive avec une moyenne annuelle
de 294 000 tonnes qui représentent 39% des immotatotales mondiales (Tableau 20%
de la production en huile est consommée dans Isirbaséditerranéen, soit 2,4 millions
tonnes en 2010/11 (Anonyme 2, 2011).Cependantr@adde ne cesse d’augmenter et de se
diffuser au-dela de I'aire d’origine de I'olivieA titre d’exemple, la consommation de I'huile
d'olive au Etats-Unis est passée de 88,000 en £99204,000tonnes en 2013, au Japon de
4000 a 42,000 tonnes et en Australie de 13,5005%084o0nnes (Anonyme 1, 2013)

1-1-3-2 En Algérie

L’olivier occupe la premiére place avant Iguier, le dattier et les agrumes avec une
superficie de 383 443 ha soit 44% de la superéidi®ricole totale. Cette surface est répartie

notamment sur trois zones oléicoles : Centre, BSuest du pays.

Il s’agit des vergers extensifs occupant @ses de montagne a forte déclivité, ce qui rend
difficile I'entretien des arbres et la modernisatite la filiere. Quant aux vergers intensifs, ils
se situent en zones de plaines ou les possihiliddretien des arbres et la mécanisation sont

favorables.

La production obtenue durant la période 200B42 est de 4 828 600 gx dont 2 083 507 gx
pour I'olive & huile et 2 745 093 pour la produatiolive de table(MADR, 2014).

D’aprés le Conseil Oléicole International (Q)O(Tableau 3), la production et la
consommation nationale en huile dolive durant lampagne 2013/2014, ont chuté

respectivement de 33% et 20%, par rapport a la agng2012/2013 (Anonyme 3, 2014).

Tableau 3:la production et la consommation nationale deiléhd’'olive (Anonyme 3, 2014).

Compagne 2010/2011 2011/2012 2012/2013 2013/2014
Production (tonnes) | 67 000 39 500 66 000 48 280
Consommation 59 000 42 500 60 500 48 500
(tonnes)




1. Synthése bibliographique

Avec ces nouvelles mesures, et la modernisaties industries d’extraction d’huile
d’olive, I'Algérie peut développer son secteugioble, et ainsi se placer parmi les premiers
pays producteurs d’huile d’olive (FILAHA, 2009).

1-1-3-3 Dans la wilaya de Tizi-Ouzou

D’apreés les statistiques recueillies de laeBtion des Services Agricoles de la Wilaya de
Tizi-Ouzou nous constatons une augmentation ereneadi’exploitation des surfaces destinés

a la plantation des oliviers, ainsi que la prodarctie I'huile d’olive (Tableau 4).

Tableau 4 :Production d'olive et de I'huile d’olive danswalaya de Tizi-Ouzou (Anonyme
2, 2016).

Superficie o Production | Rendement Production | Rendement
Campagne Superficie en| . . .
totale (ha) olive (gx) |d’olive d’huile (hl) | d’huile
rapport (ha)
(gx/ha) (I/ql)
2013/2014 | 34 315 28 621 288 000 10 49 000 17
2014/2015 | 35176 29 405 382 457 13 75 862 20
2015/2016 | 35912 30 295 534 642 18 102 710 19

(SoairddSA Tizi-Ouzou, 2016)

La totalité de la production est destinée prtauction de I'huile d’olive. La filiere olive

de table est insignifiante a cause de la natutta dariété utilisée (& dominance Chamlel) qui
est une variété d’huile d’olive.

La production et le rendement sont trés flaocts d’'une année a une autre a cause du
phénomene de l'alternance aggravé par I'absend&nleetien et les mauvaises conditions

climatiques (Anonyme 2, 2016).



1. Synthese bibliographique

1-2 L’huile d’olive
1-2-1 Définition et classification des huiles dlive
D’aprés (Anonyme 1, 2015), L’huile d'olive est lifei provenant uniquement du fruit de l'olivier
(Olea_europaea L.) a I'exclusion des huiles obtema solvant ou par des procédés de réesténficati

et de tout mélange avec des huiles d’autre naklte.est commercialisée selon les dénominations et

définitions ci-apres :

Les huiles d’olive viergesont les huiles obtenues du fruit de I'olivier uregnent par des procédeés
mécaniques ou d’autres procédés physiques danscaeditions, thermiques notamment, qui
n'entrainent pas d'altération de l'huile, et n'ayaubi aucun traitement autre que le lavage, la

décantation, la centrifugation et la filtration.

» Les huiles d’olive vierges propres a la consommaticen I'état comportent :
» L’huile d'olive vierge extra : c’est'huile d’olive vierge dont I'acidité libre exprineéen
acide oléigue est au maximum de 0,8 gramme pougdf@mes.
e L’huile d'olive vierge : c’est'huile d'olive vierge dont I'acidité libre expringen acide
oléigue est au maximum de 2 grammes pour 100 gramme
» L’huile d'olive vierge courante : c’est huile d’'olive vierge dont I'acidité libre esimée en
acide oléique est au maximum de 3,3 grammes pdugdinmes.

» Les huiles d'olive vierge non propre a la consommain en I'état :

Cette huile est dénomméeiile d'olive vierge lampante dont l'acidité libre exprimée en acide
oléique est supérieure a 3,3 grammes pour 100 geamniatie est destinée aux industries du raffinage o

a desusages techniquésnonyme 1, 2015).

1-2-2 Composition chimique de I'huile d’olive

Selon Angerosa &l (2004) et Kiritsakis (1993), L’huile d'olive vieegest un systeme chimique
complexe constitué de plus de 250 compasgsomposition de I'huile d’olive change selon kri¢té,
les conditions climatiques et l'origine géograplagues composés peuvent étre classés en deux grands

groupes :

v' Les substances saponifiables (triglycérides, aqdas,) (de 96 a 98% de I'huile) ;

v' Les substances insaponifiables (de 2 a 4% de ¢huil
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1-2-2-1 Fraction saponifiable
1-2-2-1-1 Les acides gras

Selon la norme européenne, les acides gras préasamgs’huile d’olive se trouvent sous forme
d’ester de glycérol ou sous forme libre. Ce somst @enoacides linéaires a nombre pairs (majoritaires
et impairs d’atomes de carbone dont le nombre \@&idl4 a 24. Se sont des molécules organiques
comprenant une chaine carbonée terminée par upegrmnt carboxyle. Cette chaine carbonée peut étre
dépourvue de toute double liaison carbone-carbderes ce cas les acides gras sont dits« saturde». El
peut également contenir une double liaison (Aci@ess Monoinsaturés (AGMI) ou plusieurs doubles

liaisons (Acides Gras Polyinsaturés AGPI).

L’acide gras majoritaire est I'acide oléique quinesente a lui seul prés de 70% des acides gras.
La prédominance de cet acide constitue la prineigaiginalité de I'huile d’olive et lui confere les
caractéristiques d’'un corps gras mono-insaturé s@antrouve aussi de I'acide linoléique (omégat6) e
alpha-linolénique (oméga 3). Ces derniers sont«d#ssentiels » car ils ne peuvent pas étre sysdlsét

par I’'homme et doivent donc étre apportés pamiahtation.

La composition en acide gras est tres variableépedd de la variété d'olives, la région de

production et de 'année de la récolte (influenes donditions environnementales) (Daoudilei981).

Des normes telles que celle du Codex Alimentarggulent cependant cette variabilité en

placant des limites hautes et basses sur les pirap®de chacun des acides gras (Tableau 5).

Tableau 5: Composition en acide gras d’une huile d'olivee(\ét, 2010)

Acides gras Formule brute Olivier et al (2003) | Codex alimentarius
(%) (2003) (%)
Acide myristique Ci14:0 Tr <0,1
Acide palmitique Ci160 7,5-15,6 7,5-20
Acide palmitoléique C16 :1n-7 0,3-1,9 0.3-3.5
Acide margarique Cl7:0 <0,3 <0,5
Acide margaroléique C17 :1n-8 <0,5 <0,6
Acide stéarique C18:0 1,4-3,4 0,5-5
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Acide oléique C18:1n-9 60,9-82,1 55-83
Acide vaccinique C18 :1n-7 0,7-3,6 -
Acide linoléique C18 :2n-6 4,5-16,1 3,5-21
Acide linoléique C18:3n-3 0,4-1,2 <1,5

Acide arachidonique C20:0 0.3-0.5 <0,8
Acide gadoléique C20:1n-9 0,2-0,5 -

1-2-2-1-2 Les triglycérides
Les triglycérides sont les véritables constituated’huile d’olive vierge. lls représentent 97 %
de la fraction saponifiable. lls proviennent desté&rification des trois fonctions alcools du glyérar
des acides gras. La présence d’'une part des diffeexides gras et d’autre part des trois possbili
d’estérification sur le glycérol conduit a un grandmbre de combinaisons possibles pour les
triglycérides de [I'huile d'olive. Les triglycéridesont couramment désignés par trois lettres

correspondant aux abréviations des acides grasstgrifient le glycérol (Tableau 6).

Les triglycérides qui se trouvent dans des progustsignificatives dans I'huile d’olive sont: OQ@0-
59%), POO (12-20%), OOL (12,5-20%), POL (5,5-7%)S&@0 (3-7%) (Tiscornia E., Fiorina N.,
(1982). Aucune norme ne fixe de limite quant auopprtions de triglycérides présents dans les huiles

d’olive vierge.
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Tableau 6 :Composition en triglycérides des huiles d'oliverge francaises (Ollivier D. etl, 2003).

Triglycérides Limites (%) Moyenne (%)
LLL 0.01-0.90 0.13
OLnL+PolLL 0.02-0.85 0.24
PLnL 0.00-0.29 0.06
LOL 0.13-6.20 1.90
OLnO+PoOL 0.52-2.46 1.36
PLnO+PPoL 0.25-1.35 0.64
LOO+LnPP 7.48-23.27 13.93
PoOO 0.14-3.21 1.10
PLO+SLL 2.16-11.71 5.57
PLP 0.00-1.53 0.46
OOO+PoPP 27.32-58.76 44.69
SLO 0.00-1.77 0.52
POO 14.69-27.65 20.03
POP 0.45-5.38 3.08
SO0 0.49-7.22 3.72
POS+SLS 0.37-3.47 0.85
PPS 0.23-1.03 0.52
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1-2-2-2 Fraction insaponifiable

Les substances insaponifiables représentent |'dolgeties constituants (naturels) qui ne réagissent
pas avec un hydroxyde alcalin pour donner des sa@bqui, apres saponification restent solubles dan
des solvants classiques des corps gras (hydroearbaturés, éthers diéthylique, solvants chlotég, e
Ces substances représentent 2% de I'huile et tomstiun mélange complexe de composés appartenant

a des familles chimiques diverses.

» Les hydrocarbures.

» Les tocophérols (vitamine E).

» Les alcools triterpéniques et aliphatiques.

= Les stérols.

» Les composés phénoliques (antioxydants).

= Les chlorophylles et caroténe.

L’huile d’olive se caractérise par son parfum citliet unique. Cet ardme trés particulier est dd a
toute une gamme de composants présents a tressfaibhcentrations tels les composés aromatiques.
(Ollivier. D etal, 2007).
1-2-2-2-1 Les stérols

Les stérols végétaux appelés phytostéralspmnt la plus grande partie de la matiére inséipdbie
de I'huile. Constituants non glycéridiques, ilsnegentent en poids environ 50% de l'insaponifiable.

Le patrimoine en phytostérols de l'huilelt/e est singulier .En effet, c’est la seule huijei
contient un taux particulierement élevédsitostérol, substance qui s’oppose a I'absorpitibestinale
du cholestérol (Osland, 2002).

Les stérols, qui sont des composés tétligexes, sont présents dans I'huile d’olive sousni®
libre et estérifié (Graille ,2003).

La quantité total de stérols dans I'hailelive vierge extra varie de 113 a 265 mg/100ggan

et Warburg, 2000). Nous représentons dans la FRjles principaux stérols de I'huile d'olive

[- sitostérol Stigstérol

12
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Campestérol

Figure 2: Les principaux stérols de I'huile d’olive (Beoleou, 2013).

1-2-2-2-2 Les alcools

» Les dialcools triterpéniques

La fraction insaponifiable de I'huile d'olive coatit deux composés alcooliques triterpéniques
pentacycliques : I'erythrodiol et I'uvaol. La dét@nation de ces deux composeés peut étre utile jaour
détection de I'huile de grignon dans 'huile d'@iwierge (Sanchez Casas. Jakt2004). D’aprés la
réglementation CE, le taux de l'erythrodiol + uvaa doit pas excéder 4.5% pour une huile d'olive

vierge.

* Les alcools terpéniques
La présence d’alcools cycligues dans I'hdil@ive se limite a des taux trés faibles (généredat
inférieur a 5 ppm).
lIs sont présents dans I'huile d'olive aat'dbre ou bien estérifiés avec les acides grasmPces
alcools nous pouvons citer, le cycloarténol quétawn intérét particulier ; il augmente I'excrétides
acides biliaires, favorisant ainsi I'éliminatiorcéée du cholestérol.
* Les alcools tri terpéniques
Le composant dominant de cette famille es4emethyléne-cycloarthenol. On trouve aussi le
cycloarthénol et la béta-amirine.
Le premier triterpéne synthétisé chez I'diviest le cycloarthénol qui est obtenu suite a une
cyclisation du squaléne (LOpez-Lépez. AaEt2008).

1-2-2-2-3 Les composés phénoliques

L’'une des caractéristiques les plus impaemrde I'huile d’olive est sa richesse en composeés
phénoliques (Tuck et Hayball, 2002). Ces derniend sriginaires du fruit.
La classe des phénols regroupe toute @meng de substances diverses dont des composés
phénoliques simples comme le tyrosol et I'hydroxgspl (4.2 mg/100g dans I'huile d'olive vierge)
(Figure 3).

13
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Par ailleurs, I'huile d’'olive contient slesecoiridoides comme I'oleuropéine et le ligsttesi
(2.8mg/100g dans I'huile vierge extra), mais awes molécules plus complexes comme les lignanes
(4.15mg/100g dans I'huile vierge extra) et desdlaides comme I'apigénine ou la lutéoléine (Owéen
al ,2000).

Les composés phénoliques sont transféaés I'huile durant le processus de trituratioe. C
passage se fait au niveau des tissus du fruis lagprocessus d’extraction ne fait que réduire le

concentration dans I'huile.

Ces composés sont généralement liésgalis amer et astringent de I'huile. D’autre past,
contribuent largement a la stabilité de I'huile tt€gropriété trouve des applications tres int@ness
dans le domaine culinaire.

Des études montrent aussi qu'ils ost glepriétés bénéfiques sur la santé humaine. fét) é¢

permettent la prévention des phénomenes de végittient (Fedeli E, 1977).

O

@

H
OH
(l

OH

0
z;m
T

/

G

OH

./

Hydroxytherosol Tyrosol

Figure 3: Les principaux composés phénoliques de I'huibdivie (Benrachou, 2013).
1-2-2-2-4 Les tocophérols

Les tocophérols appelés aussi vitamine E, slest composés importants de I'huile d’olive. lls
contribuent a la stabilité oxydative et a la géaliutritionnelle de I'huile. Leurs concentratioraxrie
entre 5 et 300 ppm (Douzane et Bellal, 2005).

Parmi les tocophérols présents dans I'hdiddive, il existe quatre formesy(p, v, 8) dont l'a-
tocophérol est le plus dominant avec un pourcenpage de 88 % des tocophérols totaux. Cfettme

possede la plus forte activité vitaminique et laspctive (Assman et Wahrburg, 2000).
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1-2-2-2-5 Les hydrocarbures

Ce sont les principaux composants de la fractisaponifiable. Le composant majeur est le
squalene qui constitue 30 a 50 % de cette fracGtest un hydrocarbure polyénique dont la teneur es
plus élevée que dans n'importe quelle autre hédgtale ou animale. Le squaléne est un précurseur
métabolique du cholestérol et autres stéi®sr{aniego-Sanch€z et al, 201)

1-2-2-2-6 Les substances aromatiques

Les composeés responsables de I'aroieatiét unique de I'huile d'olive proviennent dwit,
et sont formés durant le broyage et le malaxag®liess (Salas ail, 2000; Angerosat al,2001).
Ces ardbmes sont un mélange de composés voletisatldéhydes saturés et insaturés, les alcesls, |
esters et les cétones (Kiritsakis, 1998; Morateal, 2005).
La formation de certains composéstislaotamment, les composés aliphatiques grs€fait
a partir de I'oxydation des acides gras polyinsgglinoléique et linolénique) grace a I'actionmiu
lipoxygénase (Salast al,2000).

D’autres composeés volatiles se fornagemaint le métabolisme des acides gras et dessacide
aminés (désamination) aboutissant a la productsradides acétique et propionique, d’aldéhydes,
d’alcools et d’esters (Lunet al,2006).

1-2-2-2-7 Les pigments colorants

La coloration de I'huile d'olive viergest due essentiellement a la présence de pigments
colorants appartenant a la famille des caroténagtieslorophylle.

v’ Les pigments caroténoides

Les pigments caroténoides présent dans ¢lilidlive est Ig3-caroténe (provitamine ALCe dernier
se transforme en vitamine A au cours de I'absongtitestinale (Kataja-Tuomola. M., 2008)

Le B-carotene présente une action vitaminique et aydiante.Certains auteurs ont noté que les
facteurs biologiques et technologiques, le systdimetraction, le mode et la durée de conservation e
particulierement la maturation du fruit influentrda composition en pigments caroténoides de khuil
d’olive (Nieves Criado. M edl, 2008).

v Les chlorophylles

L’huile d'olive est riche en pigments chlohgliens : chlorophylles a et b qu'on retrouve
naturellement dans les olives fraiches et les pingopes a et b qui sont formés durant I'extractiten

I'huile (Guandual-Rojas et Minguez-Mosquera, 19%%hoefs, 2004). Leur présence dans [I'huile
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d’olive dépend de la variété, du degré de matudes conditions environnementales, des procédés

d’extraction et des conditions de stockage (Gid&gt al, 2007).

Les travaux de Minguez-Mosquetaal. (1990), et Criadet al. (2007), montrent que la teneur en
chlorophylles totaux diminue au cours de la matonaties olives et selon Garog al. (1996), ces
pigments sont remplacés par les anthocyanes.
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2-1 Matériel végeétal

+ L’'olivier (variété chemlal)

s Systématique

CRONQUIST (1981), classe l'olivier comme suit :

Regne : Plantae

Sous régne : Tracheobionta.
Division : Magnoliophyta.
Classe : magnoliopsida
Sous-classe : Asteridae.
Ordre : Scrophulariales.
Famille : Oleaceae.

Genre Olea.

Espece Olea europaef.).1753.

¢ Description de la variété chemlal

L’olivier de la variété chamlel est un arbustique au feuillage persistant, aux branches rsmasewa
I'écorce claire et au port buissonnant. La taibeitpatteindre en moyenne jusqu'a 7 metres de haeteu
un tronc de 1,50 metre de diamétre. C’est un aabne@nc droit souvent fissuré. Les feuilles de ecett
variété sont opposees, simples, coriaces, de fethptique lancéolées, de longueur moyenne, dont la
couleur est verte grisatre avec des marges ligsas gedoncule court .Le fruit est une drupe charte

forme allongée, asymétrique dont le sommet esttpo@h sa longueur peut atteindre jusqu’a 3.5cm

(Loussert et brousse, 1978).

C’est une variété tardive, autostérile. EBe @&sociée a d’autres variétés qui assurent Saigation
comme Azeradj et Sigoise. Elle est Originaire deKébylie, et elle occupe 40% du verger oléicole

national. C’est une Variété destinée a la productithuile dont le rendement varie entre 18 a 22a&6.S

Productivité est élevée et peu alternante (Figiwre
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Figure 4: L'olivier de la variété Chamlal (Draa El Mizan@riginale Décembre, 2015).
2-1-1 Récolte des olives

Les olives de la variété chamlel ont été réadtdurant la compagne 2015-2016 dans un verge¢ pr
(altitude 700 metres) de la daira de Draa-El-Miz&¥igaya de Tizi-Ouzou.

Ces olives proviennent de 11 arbres choisieat@tément, nous avons récolté 80 kilogrammes
d’olives, a la main, et par utilisation du peigriadu filet. Les périodes de récoltes sont : lalfirmois de
novembre et la fin du mois de décembre. Le transges olives a été effectué dans des caisses en
plastiques bien aérées, apres triage et stockagatduijours avant trituration.
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Le tableau suivant récapitule les différentéspés de I'échantillonnage réalisé durant les gmodes

de récoltes (Tableau 7).

Tableau 7: Les différentes étapes réalisées au cours dediillonnage

Les périodes
Premiere période Deuxiéme période
Etapes réalisées
Date de récolte des olives | 29-30 Novembre 29-30 décembre
Nombre d’arbres exploités 11 arbres 11 arbres
Quantité d'olives récoltées | Bkg 8 kg
arbres
moyens utilisés A la main, avec le peigné, la main, avec le peigng
filet filet
Quantité d'olives destinées|&0 kg pour traditionnelle 40 kg pour traditionnelle
la trituration 40 kg pour moderne 40 kg pour moderne
Durée de stockage des olives
avant trituration 5 jours 5 jours

Figure 5: Olives (stade véraison) récoltées au Figure 6 : Olives mures récoltées au mois de

mois de Novembre (Origin&@15). Décembre (Orade, 2015).
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2-1-2 Systemes d’extraction de I'huile d’olive

Pour extraire notre huile, nous avons utiliséixdenodes d’extractions : mode traditionnel et mode

moderne.
2-1-2-1 L’extraction traditionnelle (systéme discotinu) par pression

Les différentes étapes de I'extraction tiaditelle de I'huile d’olive sont illustrées dandilgure 7.

[Rem—

—

Figure 7 : Systéme discontinu d’extraction par presse
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2-1-2-1-1 L’effeuillage et lavage

Cette opération a pour but de débarrassenllees de toutes impuretés d'origine végétalaillfs,
brindilles....) ou minérale (terre, poussieres, gigrret d’autres matieres solides). Ces impuretés
contribuent a augmenter le taux d’acidité des Budedéprécier leurs qualités organoleptiques (odeu

saveur) (Benrachou, 2013).

2-1-2-1-2 Le broyage

Le broyage a pour objectif la rupture desojzacellulaires des olives. Il permet la libératides
gouttelettes d’huile a I'aide d’un broyeur a me(deux meules en granit) (figure 8). Il écrase libges
pendant 20 a 30 minutes.

La vitesse a laquelle tourne les meuleslest4 tour / minutes. Cette derniére, permet ds&réa

pulpe des olives, les noyaux mais aussi a rédbéséébut du malaxage de I'ensemble de la pategmfa

simultanée (figure 9). Elle assure une homogémgitépermet d’obtenir une finesse uniforme (Aissam,
2003 ; Sifoune, 2008).

e

Figure8: Broyage des olives a I'aide du broyeur a meuteddrie traditionnelle d’Azazga)

(Originale, 2015).

Figure 9: Pate d’olive issue du broyage (huilerie traditiele d’Azazga) (Originale, 2015).
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2-1-2-1-3 L’Escourtinage et pressage

La péate issue du broyage est étalée susdesrtins (a raison de 5 a 10 kg par scourtirgu(g
10).Ces derniers sont empilés sur le chariot dgspie L'application de la pression est réalisée de

maniére progressive (la pression est de 200 a 4(3), elle dure au moins 45 minutes.

Le mélange eau / huile sort de I'empilemées scourtins soit par le bord extérieur, oul’paguille
centrale. Il entrainé directement dans les bacgd@mantation (figure 14). La phase solide, séche,
contenant 4 % d’huile, appelé aussi grignon d'glingste quant a elle emprisonnée dans les fibres de
nylon (figure 11) (Ben hassine &t 2014).

-7

% vy

Figure 11 Grignon d’olives sec obtenu apres pressage patiad’olives (Originale, 2015).
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2-1-2-1-4 Séparation des phases liquides ¢déatation)

La phase liquide (huile + margine) obtenpeea Escourtinage et pressage, subit une décantatio
dans des bacs de décantation (figure 12). Ellbasste sur la différence de densité entre les dguixiés.
La phase supérieur constitué d’huile, est récupéads des bouteilles en plastiques et conservaba I

de la lumiére (Ben hassine, 2014).

Figure 12 Décantation de I'huile d'olive (Originale, 2015)
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2-1-2-2 Extraction par centrifugation en troisphases (systéme continu)

Les différentes étapes de I'extraction patrifigation sont présentées dans la figure 13 :

horizontale

Eau

Séparation cantrifugeuss verticale
: - Marine

Figure 13: Systeme continu d’extraction par centrifugatotmois phases.
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2-1-2-2-1 L’effeuillage et lavage

Le procédé est le méme que I'extractionvoée traditionnelle, sauf que pour I'extraction reoake, il

s’effectue dans des appareils appelés effeuillelsesuses (figure 14).

Figure 14Effeuillage et lavage des olives (huilerie modedleeDraa El Mizane) (Originale, 2015).
2-1-2-2-2 Le broyage

Il est réalisé dans une cavité (non herrétigntourée d’une grille) dans laquelle tourneblies
métalliques. Le diamétre des trous de la grille\estiable, il détermine la granulométrie de patdive.

Une fois broyée, les olives passent a traleersgrille avant de tomber dans le bac de malaxage
(Sifoun, 2008) (figure 15).

Figurel5: Broyage des olives a I'aide d’'un broyeur a diskilerie moderne de Draa El Mizane)
(Originale ,2015).
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2-1-2-2-3 Le malaxage
Il a pour but d’homogénéiser la pate d'olilgermet la coalescence des gouttelettes d’huile

Le malaxage se fait par rotation lente d’visesans fin qui va retourner continuellementpdde .Le

temps de malaxage varie en général entre 15 @Bes (Figure 16).

Une fois la pate d’olive homogénéisé etdalescence effectuée, I'étape suivante consiséparer

la phase solide de la phase liquide (Aissam, 2003).

Figure 16: Malaxage des olives (huilerie moderne de Dralslizine) (Originale, 2015).

2-1-2-2-4 Séparation des phases solidesllae

« Séparation de la phase solide de la phase liquidamcentrifugation horizontale

La pate est soumise a une centrifugatioizbotale. Elle permet de séparer les grignonsagehse

liquide (huile + margine) (figure 17, 18).

Figure 17: Centrifugation horizontale de Figure 18: Les grignons d’olives (huilerie moderne

la phase liquide (huilerie moderne de de Draa El Mizane) (Oniglie, 2015).
(Draa EI Mizane) (Originale, 2015)
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« Séparation des deux phases liquides par centrifugan verticale

Les deux phases n’ayant pas été bien sépdedes la centrifugeuse horizontale, sont envogdas
centrifugeuse verticale. La densité différente dimsx liquides (huile + margine) permet la sépanaties
deux phases pour obtenir en final : L’huile, leargnes, et le grignon (figures 19 et 20) (Aissam
2003).

—

|

-

>,
) &

Figure 19: Huile d'olive aprés centrifugation Figure 20Margines apres centrifugation
(Huilerie moderne de D.E.M) (Huilerie modemhe D.E.M)
(Originale, 2015) (Originale, 2015)
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2-2 Méthode d’analyses physico-chimiques de I'huild@’olive
2-2-1 les caractéristiques chimiques
2-2-1-1 Indice d'acide (IA)

L’acidité est le pourcentage d’acides gliases contenus dans un corps gras. Elle
s’exprime en pourcentage d’acide oléique pour leke$ d'olive. Elle est déterminée selon la
méthode décrite dans le réglement CEE /2568/9%ifeelaux caractéristiques des huiles
d’olives. Aprés dissolution de 2 g d’huile dansrBDde solvants organiques (25 ml d'éthanol
et 25 ml d'éther éthylique) et d'un indicateur odlgphénolphtaléine). La solution vire au rose
persistant pour un volume de NaOH correspondariéauilibre acido-basique. Un essai
témoin (sans matieres grasses) a été realisé emn¥imes conditions.

L’acidité est exprimée en pourcentage en poidsidéacléique, elle est égale a :

282.5* N *V 100
P %1000

A(%) =

282.5: masse molaire de l'acide oléique.
N: normalité de la solution titrer NaOH (0.1N).
V : volume ml de NaOH titré.

P: masse (g) de la prise d'essaie.

2-2-1-2 Indice de peroxyde (IP)

L’indice de peroxyde d’'un corps gras représdém nombre de milliéquivalents d’oxygéne
actif par kilogramme de corps gras. Il est utili@r évaluer le degré d’oxydation des huiles.
Il est déterminé conformément a la norme AFNOR MB-220 de décembre 1968.

Une prise de 2 g d’huile est mise en solutlans 10 ml de chloroforme, 15 ml d’acide
acétiqgue et 1ml d’'une solution saturée d’iodurepdéassium sont ajoutés. Aprés réaction
pendant 5 min a I'obscurité, 75 ml d’eau distilgmnt ajoutés et I'iode libéré est titré par une
solution de thiosulfate de sodium 0,01 N en présaetiempois d’amidon comme indicateur.
Un essai témoin (sans matieres grasses) est rdalisdes mémes conditions.

L’'indice de peroxyde IP est déterminé selofofanule :

_(V-VO0)*N

IP * 1000 en milliéquivalents/kg
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VO : volume (ml) de N£5:0s (0.01N) nécessaire pour titrer I'essai a blanc.
V : volume (ml) de Ng503 (0.0 IN) nécessaire pour titrer I'échantillon.

P : prise d'essai (g) de I'échantillon

2-2-1-3 1ndice d'iode ¢)

L'indice d’iode est la masse d’iode en granm@eessaire pour saturer les doubles liaisons
contenues dans 100 g de matiére grasse. Cette aeéthst utilisée pour déterminer

quantitativement l'insaturation globale d'huildigt

La détermination de l'indice d’iode a étéeetiiée selon la méthode décrite par Thyrsine
en 1980.

Pour cela, Une prise de 0,2 g d’huile est ndiges un ballon a fond plat a laquelle on
ajoute 10 ml d’éthanol pur suivi d’'une agitatiomig®nous additionnons 10ml d’iode 0.2 N et
nous agitons afin de bien dissoudre. Nous ajouémssiite 30 ml d’eau distillée puis nous
fermons le ballon par son bouchon en verre et agiisns pendant 5 min. Puis nous ouvrons
le bouchon et nous ringons les parois du balletdses peu d’eau distillée contenue dans

une pissette.

Nous titrons alors le contenu du ballon plao#&is une burette graduée remplie de
thiosulfate de Na 0,1 N jusqu’a I'apparition d’uo@oration jaune ensuite en verse 1ml de la
solution d’empois d’amidon au mélange dont la coulgre au bleu violet foncé. La titration
se poursuit jusqu’a la disparition de cette colorableu violet foncé. En paralléle un essai a

blanc est réalisé sans le corps gras.
Indice d'iode est donnée par la formule:

li = (V1—V)M*o.o127 <« 100

V1 : volume de thiosulfate de sodium utilisé pdesdai a blanc en ml.
V : volume de thiosulfate de sodium utilisé poupiese d'essai.

M : poids de la prise d'essai.
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0.0127: nombre de gramme d'iode correspondant| @érhiosulfate.

2-2-1-4Indice de saponification (IS)

L'indice de saponification correspond aux nagslie milligrammes de potasse nécessaires
pour saponifier les acides gras contenus dansamrge de matiere grasse. Il est déterminé

suivant la norme NF T60 — 206 de novembre 1975t légorincipe est le suivant :

Une saponification de 2 g d’huile avec 25 mKdeH éthanolique (0.5 N), le tout est porté
sous ébullition a reflux pendent une heure. L'exd&dcalis est dosé par le chlorure de

sodium (HCL 0.5 N) avec l'utilisation de phénopktak comme indicateur coloré.

L’'indice de saponification est calculé en gélt la relation suivante :

S_(VT—VE)*C*M
B P

VT : Volume en ml de HCL utilisé pour I'essai ariila

VE : Volume en ml de HCL utilisé pour I'échantillaranalyser.

C : concentration de la solution d'acide chlorhgde en mol/1 (0.5mol/1).
M : masse molaire du KOH en g/mol (56.1g/mol).

p : prise d'essai en g.

2-2-1-5 Teneur en chlorophylle et en caroténoides

Le principe de cette méthode consiste a reestabsorbance, a 670 nm pour les
chlorophylles et a 470 nm pour les caroténoidas) dchantillon d’huile en solution dans le

cyclohexane.

La détermination de la teneur en chlorophydle en caroténoide a été effectuée
conformément a la méthode décrite par Minguez-marsqetal (1996). Elle consiste a
dissoudre 7,5 g d’huile dans 25 ml de cyclohex&nk fin, nous avons effectué une lecture
sur le spectrophotomeétre a 670 nm et a 470 nm.

Les teneurs en chlorophylles et en carot@sogkprimées en mg/kg, sont données par les

formules suivantes :
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6
Chlorophylle en (mg/kg)%

6
Caroténoides en (mg/ kg%

A : absorbance a la longueur d’onde indiquée.
d : épaisseur de la cuve en cm (1 cm).

2-2-1-6 Détermination de la teneur en compospiénoliques

Le dosage des composés phénoliques a étdugffad’aide d’'un spectrophotometre UV-
Visible. La concentration en composés phénoliqeesdéterminée en utilisant le réactif de
Folin-Ciocalteu. Ce dernier est constitué de phosmitybdique et d’acide phosphorique qui
sont réduits par les composés phénoliques pouredonne coloration bleue (en milieu
alcalin). L’intensité de la coloration est directsm proportionnelle a la concentration des

polyphénols présents dans I'échantillon. L’absodeagst mesurée a 750 nm.

Les résultats sont exprimés en mg d’acidecyadl par kg de 'huile en se référant a une
courbe étalon obtenue a partir des concentratioossantes d’acide gallique allant de
0Omg/kg a10mg/kg .

L’extraction et I'estimation de la teneur emmaosés phénoliques a été réalisée selon la
méthode utilisée par Favati&t(1994).elle est décrite comme suit :

Nous avons pesé 2,5 g d’huile, et ajouté B’hdxane et 5 ml de la solution méthanol/eau
(5/95)

Nous avons agité vigoureusement pendant 2 mnoes avons laissé reposer jusqu'a
séparation de deux phases (environ 5 mn).

Nous avons récupéré 5 ml de la phase aqueusEda@ d’'une pipette, dans laquelle se
trouvent les composés phénoliques.

Nous avons ajouté 0,5 ml du réactif de folimcalteu, et nous I'avons laissé reposer 3 mn,
puis nous avons introduit 5 ml d’eau distillé ahlLde la solution de bicarbonate de Sodium,
puis nous l'avons laissé reposer environ 1 heliabé de la lumiere.

Dans des fioles de 20 ml, nous avons intro@uit d’extrait phénolique, 5 ml d’eau
distillée et 0,5 ml de réactif de Folin-Ciocaltéyprés 3 min, 4 ml de solution de carbonate de
sodium (10%) sont ajoutés et ajuster a 20 ml avecl'ehu distillée. Aprées 90 min
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d’'incubation a [I'obscurité, le mélange est filtr&é &absorbance est mesurée au
spectrophotometre a 750 nm.
La concentration en composés phénoliques deaitsxde I'huile est déterminée en se

référant a la courbe d’étalonnage (Figure 27) aldean utilisant I'acide gallique.

2-2-2 Les caractéristiques physiques
2-2-2-1 L’absorbance par spectrophotométre

Cette méthode consiste a déterminer les agsoels a 232 nm et a 270 nm qui
correspondent au maximum d’absorbance des hydmoyaes et des produits secondaires

d’oxydation.
L’extinction spécifique est déterminée selmmiéthode décrite par le COI (1996).

Apres filtration des échantillons d’huiles a tres/éF sulfate de sodium anhydre, une masse de
0,25 g est introduite dans une fiole de 25 ml etylelohexane est ajouté jusqu’au trait de
jauge. L'absorbance des échantillons d’huileséfds est mesurée a deux longueurs d’ondes
232 et 270 nm.

Les coefficients d’extinction & 232 et 270 nontsexprimeés par I'équation suivante :

A_El
T CxS

A = Extinction spécifique a la longueur d'oride
E » = Densité optique a la longueur d'oride

C = Concentration de la solution. (g/100 g)

S = Epaisseur de la cuve (1 cm).

2-2-2-2 La Teneur en eau (humidité)
Le principe consiste a chauffer une prise siea 103+2°C dans une étuve isothermique

jusqu’a un poids constant.

La détermination de la teneur en eau a éteteffe conformément a la norme ISO 662,
1996. Nous avons d’abord procédé au séchage dcimebélans I'étuve a 103° pendant 30
mn. Aprés refroidissement, Nous avons pesé m0d2gle sont ensuite introduites dans un
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bécher préalablement taré (ml). Ce dernier, conteltfauile d'olive, est placé dans une étuve
pendant 1 heure a 103°C. Puis, laisser refroidirsdan dessiccateur et peser (m2). Enfin,

cette opération est répétée jusqu'a I'obtentiam pbids constant.
La teneur en eau est calculée selon la forswilante :

Hop = D27 ™M2 160
= *
0 ml — moO

mO: masse (g) du bécher vide.
m1l: masse (g) du bécher avec la prise d'essai kvahauffage a I'étuve.

m2 : masse (g) du bécher avec la prise d'essa Bpobauffage a I'étuve.

2-2-2-4 La viscosité

La viscosité est définie comme étant le ¢oieifit de frottement intramoléculaire. C’est la
mesure du temps que nécessite une balle en métas)@oouler dans un capillaire d’'un
viscosimetre rempli d’huile.

La détermination de la viscosité a été effezto@nformément a la norme ISO 662, 1996.
Le principe consiste a remplir le tube du viscosimel’huile d’olive tout en évitons la
formation des bulles d’air. Puis nous avons midulee en position horizontale. Ensuite
redresser le viscosimeétre en position verticalecdment en faisant attention a la bille et
mettre le chronométre en position de démarrage.ftlada bille atteint le trait supérieur dans
le viscosimétre, nous avons déclenché le chronenegtnous avons suivi la chute de la bille.
Deés gu’elle avait atteint le trait inférieur dua@simetre, nous avons arrété le chronometre et
nous avons enregistré le temps en secondes (t).

La viscosité est exprimée par la formule aote :

p =K (pbr —p)*t
u : la viscosité en Centipoise.
Pt : la densité de la balle de métal qui est ég@®2g/ml
P : densité de I'huile (g/ml).
t : le temps de descente en minute.

K : constante du viscosimetre qui est égale a 35.
2-3 Analyse des esters méthyliques des acides gras
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L’'analyse des esters méthyliques des acgtas a été effectuée a I'E.N.S.A d’El
Harrach, par chromatographie en phase gazeuse)(@PIaide d'un chromatographe
Chrompack CP 9002.

Les esters méthyliques sont préparés selomdiame internationale E.C. (2002), relative
aux corps gras d’origine animale et végétale. Urastillon de 0,5 g d’huile est dissout dans
5 ml d’hexane. Puis nous avons ajouté 0,5 ml d'smlation méthanolique d’hydroxyde de
potassium 2 N préalablement préparée. Nous avoité agndant 30 secondes, puis
centrifugeons a 3000 tours/min. 2 gouttes du g@aat sont prélevées et mélangées avec 1
ml d’hexane.

Un volume de 1l des esters méthyliques est injecté dans un chliomrephe en phase
gazeuse de type Chrompack C 9002 dont les conglitibanalyses sont décrites dans le

tableau 8.

Tableau 8: Conditions opératoires pour I'analyse des est&thyliques

Chromatographe Chrompack CP 9002

Détecteur FID 280C¢

Injecteur SPLIT1/100 250C°

Gaz vecteur Azote

Colonne Capillaire Cp Sil 8 CB (5%Phenyl+

95%dimethylpolysiloxane)

Longueur 30m

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

Injecteur 250°C

Détecteur 280°C

Quantité injectée 0.5ul

Four 190°C

Les acides gras sont identifiés en fonctienleur temps de rétention au niveau de la
colonne par comparaison a des acides gras étdlardetermination de la teneur de chaque
acide gras identifié est faite par le calcul dessades pics correspondant.
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2-4 Analyse statistique des données

Chague test est réalisé en trois essais asgtats représentent la moyenne des trois
mesures. Une étude statistique a été realiséelpaomparaison des résultats et la mise en
evidence des différences significatives entre tdmatillons, et ce, pour chaque parameétre en
appliguant une analyse de la variance (ANOVA) suidu test de Newman-Keuls a l'aide
d’'un logiciel STATISTICA 5.5. Le degré de signiftaan des résultats est pris a la probabilité
p <0,05.
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3- Résultats et discussion
3-1 Caractéristiques physico-chimiques des huilebolive
3-1-1 Les parametres chimiques
3-1-1-1 L’indice d’acidité

L acidité libre est un facteur de qualité de I'lrud’olives, il renseigne sur l'altération de
celle-ci par hydrolyse de certains composés (ACHQRB&07).

Les valeurs moyennes de l'indice d’acidité desdwmuill'olive étudiées sont présentées
dans le Tableau 9.

Les résultats montrent que les huiles d'olive essie I'extraction traditionnelle ont
enregistré des taux d’acidité élevée pour les detriodes de récolte (4.17et 3,2%). Selon le
C.0.1 (2003), ces huiles sont lampante, couraniesqpe leurs taux d’acidité est supérieur a 3,3
et 'autre<3,3% respectivement.

Tableau 9: Taux d’acidité des huiles d’olive étudiées

Huiles Décembre Janvier Décembre moderne Janvier moderne

parameétre traditionnelle traditionnelle

Acidité (%) 4.17+0.29 3.23+0.06 1.83+0.06 1.93+0.06

Normes C.O.l | <0,8 pour I'huile extra vierge.
<2 pour I'huile vierge.
<3.3 pour I'huile courante.

>3.3 pour I'huile lampante.

L’acidité élevée de ces huiles peut étre expliqaiél@ systeme de trituration utilisé. Les
huiles provenant des systemes de pression ontaidiééaplus élevée que celles du systeme de
centrifugation.

Ceci peut étre di a un contact de I'huile en foromaavec les margines ; ce qui favorise
le processus d’hydrolyse des triglycérides et #iién des acides gras (Sifiat, 2001 ).

En effet, les fibres des scourtins retiennent togales résidus de pate. Ces derniers s’alterent
facilement sous I'effet des moisissures ou de ld@ation.

Par contre les huiles extraites par le systémeeaidrifugation présentent des taux

d’acidités de 1.83 % pour le mois de décembureet.93 % pour le mois de Janvier. Ces huiles
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d’'olive présentent une acidité inférieure a 2%eg&lsont classées dans la catégorie des huiles
d’olive vierges.

Nous remarguons une |légere augmentation de l'acitlitant la maturation. Elle résulte
d’'une hydrolyse des triglycérides provoquée pactimm des enzymes libérées lors de la
maturation des fruits (Salvader al, 2001; Matos eal, 2007b).

Les résultats de I'analyse de la variance a deiteres de classification ont montré qu'il
ya un effet trés hautement significatif pour letéac date de récolte (P=0.0005) et mode
d’extraction (P=0.0000), et un effet hautement ificatif pour [l'interaction des deux facteurs
(P=0.0016) (Annexe 1).

Le Test de NEWMAN et KEULS, au seuil de significatide 5%, classe les huiles
analysés en deux groupes homogenes : I'huile éxtpar le systéme traditionnelle est classée
dans le groupe (A) et celle extraite par le systemoelerne dans le groupe (B). Pour le facteur
date de récolte, I'huile extraite en mois de déaemdst classée dans le groupe (A) et celle
extraite en mois de janvier dans le groupe (B) @@n2).

3-1-1-2 L'indice de peroxyde

Les valeurs de l'indice de peroxyde, représent@es tk tableau 10 sont variables allant
de 14,5 meq &/kg pour I'huile d'olive de janvier moderne a 20m83q Q/kg pour 'huile
d’olive de décembre traditionnelle (Tableau 10).

Tableau 10: Taux moyen de I'indice de peroxydes des écHansild’huiles d’olive analysées

Huiles Décembre Janvier Décembre Janvier moderne

Parametre traditionnelle traditionnelle moderne

Indice de peroxyde 20.83+0.29 18.67+1.15 18+0.00 14.50+0.87
(meq Q/kg)
Normes C.O.1 <20 méq d’'Qactif/kg

Les huiles d'olive extraite par le systtme modetneant les deux périodes de récolte
(décembre et janvier) et celle extraite par leésyst traditionnel durant la premiere période de
récolte présentent un indice de peroxyde qui répmux normes du C.O.l (2003F 0 meq
O-/kg). Tandis que I'huile extraite en décembre pafevtraditionnelle présente un degré
d’oxydation légerement élevée (20,83 meq d’O2/kgyon conforme aux normes établies par le

C.0.1 (2003). L'augmentation de l'indice de perogypeut étre attribuée a la teneur élevée en
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acides gras libres, qui s’oxydent en présenceadgdiene pour donner des peroxydes (produits
primaires d’oxydation) (Ben Tekaya, 2005).

Les résultats de I'analyse de la variance a deitgres de classification ont montré qu’il
ya un effet trés hautement significatif pour lespdéacteurs (la date de récolte (P=0.0001) et le
mode d’extraction (P=0.0002)), et un effet sig@fit pour I'interaction de ces deux facteurs
(P=0.0102) (Annexe 3).

Le Test de NEWMAN et KEULS, au seuil de significatide 5%, classe les huiles
analysés en deux groupes homogeénes, I'huile extpst le systéme traditionnelle est classée
dans le groupe (A) et celle extraite par le systemeéerne dans le groupe (B), et pour le facteur
date de récolte, I'huile extraite en mois de déaemdst classée dans le groupe (A) et celle
extraite en mois de janvier dans le groupe (B) @@¥).
3-1-1-3 L’indice d'iode

L’indice d’iode des échantillons d’huiles analysésmnt conformes a la norme établie par
le COI, 2003 (75-96g/100g d’olive) (Tableau 11).

Tableau 11 Résultats de l'indice d’'iode des échantillonsuiléa d’olive analysés

Huiles Décembre Janvier Décembre moderne Janvier moderne

Parametre traditionnelle traditionnelle

Indice d’iode| 93.56+0.73 80.85+5.90 95.46+0.36 74.29+0.64
(g/100gd’'olive)
Normes C.O.| 75-969/100g d’olive

Nous pouvons déduire que les huiles étudiés smftaplement riches en acides gras
mono-insaturés et en acides gras polyinsaturésn@RUNETON etal, (1999), le temps de
conservation n'a pas d'influence sur lindice d@adnais peut étre affecté par la variété de
l'olive.

Les résultats de I'analyse de la variance a deitgres de classification ont montré qu'il
n'ya pas d’effet significatif pour le facteur modEextraction (P=0.213), et un effet trés
hautement significatif pour le facteur date de técP=0.0000), ainsi un effet significatif pour
leurs interactions (P=0.0390) (Annexe 5).

Le Test de NEWMAN et KEULS, au seuil de significatide 5%, classe les huiles
analysées en deux groupes homogenes : I'huileiexfrar le systeme traditionnelle est classée
dans le groupe (A) et celle extraite par le systénoelerne dans le groupe (B) (Annexe2).
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Concernant le facteur date de récolte, I'huile atdren mois de décembre est classée dans le

groupe (A) et celle extraite en mois de janvierdi@groupe (B) (Annexe 6).

3-1-1-4 L’indice de saponification
Les résultats des indices de saponification ont tréogque les huiles extraites en
décembre par les deux modes d’extraction (moddriraditionnel) et celle obtenue en Janvier
par le systeme d’extraction moderne sont conformermrmes de C.O.l (184-196). Par contre
'indice de saponification de I'huile d'olive extta au mois de Janvier par le systéme
traditionnel, est tres élevées (202,42) (Tablegu 12

Tableau 12: Résultats d’indice de saponification des écliansg analysés

Huiles Décembre Janvier Décembre Janvier moderne
arametre traditionnelle traditionnelle moderne

Indice de| 184,24+2 81 202,42+1,62 184,59+8,13 196,35+1,41

saponification

Normes C.O.I 184-196

Selon (LION, 1955), I'indice de saponification d’oarps gras est d’autant plus élevé que
la chaine carbonée des acides gras est courte.

Les résultats de I'analyse de la variance a deitgres de classification ont montré qu'il
n'ya pas d’effet significatif pour le facteur modextraction (P=0,9584), un effet tres hautement
significatif pour le facteur date de récolte (P8MD). Et un effet significatif pour I'interaction
des deux facteurs (P=0,0401) (Annexe 7).

Le Test de NEWMAN et KEULS, au seuil de significatide 5%, classe les huiles
analysées en deux groupes homogeénes : I'huileiexpar le systeme traditionnelle est classée
dans le groupe (B) et celle extraite par le systéroderne dans le groupe (A) (Annexe2), pour
le facteur date de récolte, I'huile extraite en snidé décembre est classée dans le groupe (B) et

celle extraite en mois de janvier dans le groupe(nexe 8).
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3-1-1-5 La teneur en pigments chlorophylliens
Les teneurs les plus élevée en chlorophylle sorggistrées par les huiles issues des
olives récoltés au mois de décembre (3,78 ppm,@ Bpm). Les huiles issues des olives
récoltées au mois de Janvier, donnent quant a, elessvaleurs tres faibles (1,82 ppm, 1,44
ppm) (Tableau 13).

Tableau 13: Les teneurs en chlorophylle des huiles d'olited&s

Huiles Décembre Janvier Décembre moderne Janvier moderne

Parametretraditionnelle traditionnelle

Chlorophylle | 3,78+ 0.18 1,44+0.05 2,08+ 0.18 1.82+0.17
(ppm)

Normes C.O.I 1-27ppm

Cette diminution est due a la dégradation de leorophylle sous Il'action des
chlorophyllases en phéophytines qui confere alémsa couleur jaune. Des études ont démontré
gue ces chlorophylles pigments majoritaires das®liges, se dégradent rapidement au cours de
la maturité des olives (Benrachou, 2013).

Les résultats de I'analyse de la variance a deitgres de classification ont montré qu'il
ya un effet trés hautement significatif pour lespdéacteurs (la date de récolte (P=0.0004) et le
mode d’extraction (P=0.00004)), et de méme poutdiiaction des deux facteurs (P=0.0000)
(Annexe 9).

Le Test de NEWMAN et KEULS, au seuil de significetide 5%, classe les huiles
analysées en deux groupes homogenes : I'huileiexprar le systeme traditionnelle est classée
dans le groupe (A) et celle extraite par le systemoelerne dans le groupe (B).Concernant le
facteur date de récolte, I'huile extraite en maesdécembre est classée dans le groupe (A) et
celle extraite en mois de janvier dans le groupgABnexe 10).

3-1-1-6 La teneur en caroténoides

La teneur en caroténoides des huiles d'olive édsdédnt faibles. Nous avons enregistré

des valeurs de l'ordre de 1,11mg/Kg a 2.75 mg/Kespectivement, pour I'huile de décembre

traditionnelle et I'huile de janvier moderne (Tadlel4).
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3. Résultats et discussion

Tableau 14 Teneur en caroténoides des huiles d’olive éasdié

Huile Décembre Janvier Décembre moderne Janvier moderne

arametretraditionnelle traditionnelle

Caroténoides | 1.11+0.06 2+0.14 2,740.15 2.75+0.13
(ppm)

Normes C.O.I 2-14 ppm

Le B-carotene varie en fonction de la variété, le detgématurité, de la méthode de
cueillette des olives, du systéme d’extractionisgil Des recherches ont démontré que les
pigments caroténoides sont facilement dégradégésemce de la lumiere et des températures
élevees.

La teneur en caroténoides pour I'ensemble desnéltbas est tres faible (1,1-2,75
ppm). Ceci peut étre lié au caractére variétaks travaux de Roca et Minguez-Mosquera
(2001), notent que la teneur en caroténoides dépgenla variété. Elle entraine une perte

graduelle qui devient plus prononcée avec l'augatent de la synthese des anthocyanes.

Les résultats de I'analyse de la variance a deitgres de classification ont montré qu'il
ya un effet trés hautement significatif pour lespdéacteurs (la date de récolte (P=0.0000) et le
mode d’extraction (P=0.0003)). Et de méme pourtdiiaction des deux facteurs (P=0.0005)
(Annexe 11).

Le Test de NEWMAN et KEULS, classe les huiles asébs en deux groupes
homogenes : I'huile extraite par le systeme traditelle est classée dans le groupe (B) et celle
extraite par le systeme moderne dans le groupe FAlur le facteur date de récolte, I'huile
extraite en mois de décembre est classée dameupeay(B) et celle extraite en mois de janvier

dans le groupe (A) (Annexe 12).
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3. Résultats et discussion

3-1-1-7 La teneur en polyphénols
Avant de procéder a la détermination de la tenawraenposés phénoliques, nous avons
établi la courbe d'étalonnage en utilisant I'agiddigue comme composé de référence. Cette

courbe est présentée dans la Figure 21.

Absorbance (nm)
0,3 -
0,25 -
0,2 -
0,15 -
0,1 -
0,05 -

0
0,05 1 2 3 4 5 6

y =0,0513x - 0,0553
R?=0,9949

== Absorbance (nm)

—— Linéaire (Absorbance (nm))

Figure 21 Courbe d'étalonnage pour le dosage des compbsésimues.
D'aprés les résultats obtenus, la teneur en comppkénoliques des huiles d'olive
analysées est faible, le taux varie entre (28.@Dg6 mg/kg). Selon Anonyme 3, (2013), I'huile
d’olive extra vierge doit contenir 153 a 694 mg(Kgbleaul5).

Tableau 15: Taux moyen des polyphénols des huiles d’olivalysées

Huile Décembre Janvier Décembre Janvier moderne
Parametre traditionnelle traditionnelle moderne
[ Teneur en 50.86+ 2.37 33.56+2.48 36.43+2.79 28.1318.60
polyphenols(ppm
Normes C.O.I 153-694 ppm

Les teneurs les plus élevées en polyphénols seagistrées dans I'huile extraite par le
systeme traditionnel. Nous pensons que cette i@riast due au mode d’extraction. Cette
technique (extraction traditionnelle), utilise beauwp moins d’eau pour la dilution de la pate
contrairement au systeme moderne qui a enregistféildes valeurs (28,13 ppm).

Le taux des polyphénols au cours de la maturaticgvéé une diminution (soit 50 ppm
en décembre a 33 ppm en janvier). Ceci peux étra @Budiminution de I'activité de la PAL

durant le processus de maturation des olivesapglorté par Tavor etl (2002).
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3. Résultats et discussion

Les résultats de I'analyse de la variance a deitgres de classification ont montré qu’il
ya un effet tres hautement significatif pour lesnddacteurs étudiés : (la date de récolte
(P=0.0078) et le mode d’extraction (P=0.0020))reeffet non significatif pour l'interaction des
deux facteurs (P=0.1504) (Annexe 13).

Le Test de NEWMAN et KEULS, au seuil de significetide 5%, classe les huiles
analysées en deux groupes homogenes, I'huile xfpar le systéme traditionnelle est classée
dans le groupe (A) et celle extraite par le systénoelerne dans le groupe (B) (Annexe2).
Concernant le facteur date de récolte, I'huile ate¢ren mois de décembre est classée dans le
groupe (A) et celle extraite en mois de janviersdi@ngroupe (B) (Annexe 14).

3-1-2 Les parametres physiques
3-1-2-1 La viscosité

La viscosité des huiles extraites par le systemeemm® pour les deux périodes de
récoltes sont dans les normes établis par le COlkéntpoise). Contrairement a ceux obtenus
pour les huiles extraites par le systeme tradigbmui présente des valeurs non conforme a la
norme du COI (89,67 centpoise) (Tableau 16).

Tableau 16: Les valeurs moyennes de la viscosité des édloastid’ huiles analysées.

Huile Décembre Janvier Décembre moderne Janvier moderne

arametre traditionnelle | traditionnelle

Viscosité 89.67 £+ 0.58 80.33+1.53 79+ 0.31 79+ 1.15

(centipoise)

Normes C.O.I 75-79 centpoise

Les résultats de I'analyse de la variance a deitgres de classification ont montré qu’il
n'ya pas d’effet significatif pour le facteur date récolte (P= 0.0931), et un effet trés hautement
significatif pour le facteur mode d’extraction (P8008), et de méme pour l'interaction des deux
facteurs (P=0.0008) (Annexe 15).

Le Test de NEWMAN et KEULS, au seuil de significatide 5%, classe les huiles
analysés en deux groupes homogeénes : I'huile éxtpar le systéme traditionnelle est classée
dans le groupe (A) et celle extraite par le systemoelerne dans le groupe (B). Pour le facteur
date de récolte, I'huile extraite en mois de déaemdst classée dans le groupe (A) et celle

extraite en mois de janvier dans le groupe (B) @@nl6).
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3. Résultats et discussion

3-1-2-2 'humidité
Les résultats de I'humidité des huiles d'olive gsaks sont représentés dans le Tableau
17.

Tableau 17: Valeurs moyennes de I’humidité des huiles dekanalysées

Huile Décembre Janvier Décembre moderne Janvier moderne
Parametrg traditionnelle traditionnelle
Humidité (%) 0.22+0.01 0.11+0.02 0.07+0.02 0.1QH0.

Normes C.O.lI | Huile d’olive vierge extra0,2
Huile d’olive vierge <0,2
Huile d’olive vierge courante<0,2

Huile d’olive vierge lampante<0,3

D’aprés les résultats obtenus dans le Tableau dds remarquons des teneurs en eau
conforme aux normes d’huile d'olive vierge fixéear e C.O.I (2003), mis a part celle extraite
au mois de décembre par le systéeme traditionn2R¢), cette derniére a un taux d’humidité
non conforme aux normes du C30(2). Cette variation peut étre di a I'additioncimntités
élevées d’eau au cours du pressage. L'eau ajotaédonc pas étée completement éliminé lors

de la décantation de I'huile (Benrachou, 2013).

Les résultats de I'analyse de la variance a deitgres de classification ont montré qu'il
ya un effet trés hautement significatif pour lesxdéacteurs (la date de récolte (P=0.0000) et le
mode d’extraction (P=0.0005)), et un effet tréstbment significatif pour leur interaction
(P=0.0016) (Annexe 17).

Le Test de NEWMAN et KEULS, au seuil de significetide 5%, classe les huiles
analysées en deux groupes homogenes : I'huileiexfrar le systeme traditionnelle est classée
dans le groupe (A) et celle extraite par le systemelerne dans le groupe (B). Pour le facteur
date de récolte, I'huile extraite en mois de déaemdst classée dans le groupe (A) et celle

extraite en mois de janvier dans le groupe (B) @m@nl18).
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3. Résultats et discussion

3-1-2-3 L’absorbance dans l'ultraviolet

Les valeurs minimales du coefficientd&<sont obtenues pour I'huile extraite en moins de
décembre et janvier extraite par le systeme mod&;bd4-2,541), qui sont conforme a la norme
du COI K2,6) et les valeurs maximales pour I'huile de démemet janvier extraite par le
systeme traditionnelle (2,956-2,633).

Quant au coefficient o, les valeurs se situent entre 0,251 et 0,185 perithuiles
extraites par le systeme moderne et entre 0,4923&0 pour les huiles extraites par le systéeme
traditionnel. Elles présentent une absorbance armd@Qsupérieur aux normes fixées pour les
huiles d’olive vierge<£0,26) (Tableau 18).

Tableau 18: L'absorbance dans l'ultraviolet a K 232 et K Z¥dur les deux huiles étudiées

Huile Décembre Janvier Décembre Janvier moderne
Parametre traditionnelle traditionnelle moderne

L’absorbance  dans 2.956 2.633 2.544 2.541

'UV a K232 nm

L’absorbance  dans0.492 0.310 0.251 0.185

'UV a K270 nm

Les valeurs élevées du coefficientsKdes huiles extraites par le systeme traditionnel
sont le résultat d’'une oxydation de I'huile condmis a la formation d’hydroperoxydes
conjugues.

Les valeurs élevées du coefficientz7iK se justifient par la décomposition des
hydroperoxydes et de la formation des dienes codsigCe qui confirme par les taux élevés des
indices de peroxyde élevés, comparés a ceux des lexitraire par le systeme moderne.

3-2 Détermination de la Composition en acides gs des huiles d’olive
Les résultats de l'analyse des esters méthyliques dcides gras totaux, par
chromatographie en phase gazeuse (C.P.G) sur eotapillaire, des huiles d'olive analysées
sont présentés sous forme de chromatogramme déaigule 22.
D’aprés les chromatogrammes (Figure 22), nous negumoas, que la présentation et le
nombre des pics, qui représentent les acides gsabudles d'olive des différentes date de récolte

et mode d’extraction sont similaires.
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Figure 22: Chromatogrammes de la composition en acides gsbuiles d’olive des deux
différentes dates de récolte et mode d’extracti@) ;(b) ;(c) ;(d).




3. Résultats et discussion

L’analyse des esters méthyliques des acides gtasxtopar chromatographie en phase
gazeuse (C.P.G), nous a permis d’identifier 10 cusép d’acides gras dans chaque huile d'olive
analysée (Tableau 19).

Tableau 19: Composition en acides gras des quatre huilesvd’@nalysées extraites par deux

modes d’extraction en deux périodes de récoltes.

Normes de
Huile de Huile de Huile de Huile de COIl Huile
Acide gras Dénomination Décembre Janvier Décembre Janvier d’olive
traditionnelle | traditionnelle | (moderne) (moderne) | vierge

Acides gras| Acide palmitique| 15,801 % 16,93 % 16,73 % 10,25 % 7,5-20%
saturés C16:0

Acide margarique 0,09 % 0,13 % 0,09 % 0,15 % <0,3%

C17:0

Acide stéarique 2,23 % 2,29 % 2,47 % 2,97 % 0,5-5%

Cc18:0

Acide arachidiqug 0,50 % 0,48 % 0,40 % 0,48 % <0,6%

C20:0

Totale 18,621% 19,83% 19,69% 13,85% -
Acides gras| Acide hypogéique 2,49 % 2,60 % 2,80 % 0,19 % <0,2
monoinsaturés | C16:1w9

Acide 0,10 % 0,13 % 0,19 % 0,09 % <0.6

margaroléique

Cl7:1n8

Acide oléique| 61,44 % 62,99 % 68,72 % 72,51 % 55-83%

C18:1w9

Acide gondoique 0,35 % 0,31 % 0,24 % 0,34 % <0,4%

C20:1n9

Totale 64,38% 66,03 61,95 73,13 -
Acides gras| Acide linoléique| 15,92 % 13,10 % 17,67 % 10,96 % <3,5-21%
polyinsaturés C18:206

Acide linolénique| 1,01 % 0,99 % 0,62 % 1,10 % <1%

C18:3»3

Totale 16,93 14,09 18,29 12,06 -
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3. Résultats et discussion

D’apres les résultats obtenus, nous constatonstapies les huiles d'olive analysées,
présentent des taux d’acides gras conforment aumes de C.O.l, & I'exception de l'acide
linolénique (C18:33), qui présente des taux légerement supérieutd (11,01%) aux normes
du C.O.l. € 1%) pour les deux huiles extraites par le syst@aditionnel aux deux périodes de
récolte. De méme pour I'acide hypogéique (Cd8)1 qui présente des valeurs de (2,49 ; 2,60 ;

2,80%) dépassant aussi les normes du GOJ2] a I'exclusion de I'huile traditionnelle de la
premiére récolte qui présente un taux de (0,19%blERau 20).

L’acide oléique est majoritaire avec des tauxvagrient entre 58,72 a 72,51%, suivi de l'acide
linoléique (10,96 a 17.67%) et de I'acide palmigqd0,25 a 16,93%) (Figure 23).

80,00% HO du mois de janvier (trad)

B HO du mois de décembre (mod)
70,00%
60,00%

= HO du mois de janvier (mod)

B HO du mois de décembre (trad)

50,00%
40,00%
30,00%
20,00%
10,00%

0,00%

C18:3w3

Figure 23: Taux des acides gras des différentes huilds/d’analysées.

48



3. Résultats et discussion

Les acides gras mono insaturés sont les plus mq#éss dans I'ensemble des huiles
d’olives analysées, avec des taux de l'ordre d8%4, 73,13%. Le taux acides gras saturés et

polyinsaturés sont présentés respectivement déréate 13,85 a 18,62% et de 12,06 a 18,29%
(Figure 24).
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Figure 24 : Taux des acides gras saturés (AGS), acide goas insaturés (AGMI) et acide gras

polyinsaturés (AGPI) des différentes huiles d’adiamalysées.
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Conclusion générale

L’étude réalisée a pour but I'évaluation de I'effiet mode d’extraction et de la date de
récolte sur les caractéristiques de I'huile d'elide la variété chamlel de la région de Draa El

Mizane.

Le suivi de la variabilité de la composition chiméde nos échantillons d’huile en
fonction des deux facteurs étudiés, nous a perassi @e conclure que la maturité des olives

et le mode d’extraction sont des facteurs détermida la qualité de I'huile.

La détermination de I'acidité des échantillons ddw’'olive des deux périodes de
récolte (décembre et janvier) pour I'extraction miwe permet de classer cette derniere dans
la catégorie des huiles d'olives vierges (1,83%,68%). Quant aux échantillons d’huiles
d'olive des deux périodes de récolte (décembreamti¢r) pour I'extraction traditionnelle

(3,23 et 4,19%), elles sont classées dans la aaédjbuile d’olive vierges lampantes.

L’huile extraite au mois de décembre par le systémaditionnel, enregistre des
valeurs d'IP assez proches de la limite établidg&@OIl (20,83 meq &kg). Cela peut étre di
a l'existence de composés peroxydés dans l'huidg, loxydation de I'huile d'olive
commence apres la cueillette des olives de l'adrepntinue pendant le stockage des fruits

et leurs traitements.

Concernant I'indice de saponification, les huilggates au mois de décembre par les
deux systémes d’extraction), et celle obtenue ais aw Janvier par I'extraction moderne ont
enregistrés des valeurs situées dans l'intervadlédadnorme du COI (184-196). Cependant
I'huile extraite au mois de Janvier par le systéraditionnel, donne une valeur supérieures a
celles établies par le COI(202,42). Ce paraméttetrés influencé par la composition en

acides gras de I'huile particuliéerement par la @nége d’acide a longues chaine.

L’analyse de l'indice d’'iode, montrent que les vate des résultats enregistrés, sont
conformes a la norme établie par le COI (75-96ggld@live). Ainsi, nous pouvons déduire

gue les huiles étudiées sont probablement richesidies gras mono et polyinsatures.

L’analyse par chromatographie en phase gazeusévé&er que notre huile est tres
riche en acides gras insaturés. Les acides gras meaturés sont les plus représentés, avec
des taux allant de 61,95 % a 73,13%. Les acides ggturés et polyinsaturés (12 et 18 %).
L’acide oléique est majoritaire avec des taux canient entre 58,72 a 72,51%, suivi de
I'acide linoléique (10,96 a 17.67%) et l'acidempdlque (10,25 a 16,93).
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Conclusion générale

Nos résultats montrent aussi que le mode d’extradtiflue sur les caractéristiques
physiques de 'huile d’olive. En effet, nous avemsegistré des valeurs élevées de I'humidité
et de la viscosité pour I'huile extraite avecysteéme traditionnel.

Les teneurs en composés mineurs (polyphénols,agtighes et caroténes) diminuent
au cours de la maturation et dans les huiles ¢agréiaditionnel. Ce qui porte préjudice a la
qgualité de I'huile. Généralement c’est dans le&ayst moderne qu’on n’a pas de polyphénols
puisque la majorité des composés phénoliqgues sghbsolubles et sont perdu dans les

margines.

Pour valoriser d'avantage l'huile d'olive, il estéaessaire de sensibiliser les
agriculteurs pour améliorer les techniques culagalles conditions de stockage, de

transformation et de conservation des huiles.

En conclusion, I'obtention d’une huile de qualpéssédant de bonnes caractéristiques
chimiques, physiques et organoleptiques, nécessit@alisation de la cueillette des olives a

des dates précoces et une extraction immédiatbukelaprés une courte durée de stockage.

Les innovations technologiques, apportées au péocidtrituration des olives par
centrifugation, permet, avec une conduite apprepli¢ matériel, une amélioration qualitative
de I'huile d’olive. En effet, ce procédé nécessitgins de main d’ceuvre, et les rendements en

huilesont meilleurs par rapport au systeme traatitéb.

L’utilisation d’'une centrifugeuse a deux phasegmtrait d’obtenir des teneurs plus
élevées en polyphénols que les huiles extraitesepsysteme centrifuge a trois phases et le

systeme traditionnel.

Le décanteur économiseur d'eau pourrait améli@eguialité de I'huile. C’est une
construction spéciale utilisant moins d’'eau parpoaip aux autres systémes, il produit un
faible volume de margine et une huile plus riche payphénols, permettant ainsi une

meilleure stabilité et conservation d’'une huileliVe de qualité.
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Annexes

Annexe 1
Tableau 9: Résultats de I'analyse de la variance a deugres de classification pour I'indice
d’acidité des huiles d'olive (selon la date de t&cet le mode d’extraction).

DAL CM TestF Proba ET CV(%)
VAR 11 1.04
TOTALE
VAR F1 1 9.90 244.32 0.0000
VAR F2 1 0.80 34.32 0.0005
VAR 1 0.52 22.32 0.0016
INTER
F1*F2
VAR 8 0.02 0.15 5.5%
résiduelle

F1 : Facteur mode d’extraction.

F2 : Facteur date de récolte.

Annexe 2
Tableau 10: Test de Newman et Keuls au seuil de significatle 5% pour I'indice d’acidité

des huiles d'olive (selon la date de récolte ehdsle d’extraction).

Moyenne Groupes homogenes
F1 (Traditionnelle) | 3.70 A
F1 (Moderne) 1.88 B
F2(Décembre) 3.05
F2 (Janvier) 2.53 B




Annexes

Annexe 3
Tableaull: Résultats de l'analyse de la variance a deutéres de classification pour
I'indice de peroxyde des huiles d'olive (selon &ealde récolte et le mode d’extraction).

DAL CM TestF Proba ET CV(%)
VAR 11 6.51
TOTALE
VAR F1 1 22.69 41.88 0.0002
VAR F2 1 38.52 71.12 0.0001
VAR 1 6.02 11.12 0.0102
INTER
F1*F2
VAR 8 0.54 0.74 4%
résiduelle

F1 : Facteur mode d’'extraction.
F2 : Facteur date de récolte.

Annexe 4
Tableau 12: Test de Newman et Keuls au seuil de significatie 5% pour l'indice de

peroxyde des huiles d'olive (selon la date de téostl le mode d’extraction).

Moyenne Groupes homogenes
F1 (Traditionnelle) | 19.75 A
F1 (Moderne) 17.00 B
F2(Décembre) 20.17
F2 (Janvier) 16.58 B
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Annexe 5

Tableau 13 : Résultats de I'analyse de la variance a deuxrestéle classification pour

I'indice d’'iode des huiles d'olive (selon la date &colte et le mode d’extraction).

DAL CM TestF Proba ET CV(%)
VAR 11 91.10
TOTALE
VAR F1 1 16.26 1.81 0.2136
VAR F2 1 860.38 95.88 0.0000
VAR 1 53.72 5.99 0.0390
INTER
F1*F2
VAR 8 8.97 3.00 3.5%
résiduelle

F1 : Facteur mode d’'extraction.
F2 : Facteur date de récolte.

Annexe 6
Tableau 14 : Test de Newman et Keuls au seuil de significatterb% pour l'indice d’'iode
des huiles d’olive (selon la date de récolte ehdsle d’extraction).

Moyenne Groupes homogenes
F1 (Traditionnelle) | 93.65 A
F1 (Moderne) 80.36 B
F2(Décembre) 94.51
F2 (Janvier) 77.57 B
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Annexe 7
Tableau 15: Résultats de l'analyse de la variance a deutéres de classification pour
I'indice de saponification des huiles d’olive (sela date de récolte et le mode d’extraction).

DAL CM TestF Proba ET CV(%)
VAR 11 144.70
TOTALE
VAR F1 1 0.05 0.00 0.9584
VAR F2 1 1318.80 67.17 0.0001
VAR INTER |1 115.76 5.10 0.0401
F1*F2
VAR 8 19.63 4.43 2.3%
résiduelle

F1 : Facteur mode d’extraction.

F2 : Facteur date de récolte.

Annexe 8
Tableau 16: Test de Newman et Keuls au seuil de significati®@ 5% pour l'indice de

saponification des huiles d’olive (selon la datedmlte et le mode d’extraction).

Moyenne Groupes homogenes
F1 (Traditionnelle) | 175.25 B
F1 (Moderne) 195.36 A
F2(Décembre) 178.42 B
F2 (Janvier) 199.39
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Annexe 9
Tableau 17: Résultats de I'analyse de la variance a deurres de classification pour les
chlorophylles des huiles d’olive (selon la dataéeplte et le mode d’extraction)

DAL CM TestF Proba ET CV(%)
VAR 11 0.9
TOTALE
VAR F1 1 5.07 134.63 0.00004
VAR F2 1 1.33 35.41 0.0004
VAR 1 3.24 86.16 0.0000
INTER
F1*F2
VAR 8 0.04 0.19 8.5%
résiduelle

F1 : Facteur mode d’'extraction.
F2 : Facteur date de récolte.

Annexe 10
Tableau 18: Test de Newman et Keuls au seul de significadi®@®% pour les chlorophylles
des huiles d'olive (selon la date de récolte endsle d’extraction).

Moyenne Groupes homogenes
F1 (Traditionnelle) | 2.61 A
F1 (Moderne) 1.95 B
F2(Décembre) 2.93
F2 (Janvier) 1.63 B
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Annexe 11
Tableau 19: Résultats de I'analyse de la variance a deurres de classification pour les
caroténoides des huiles d’olive (selon la date2delte et le mode d’extraction).

DAL CM TestF Proba ET CV(%)
VAR 11 0.49
TOTALE
VAR F1 1 0.67 41.77 0.0003
VAR F2 1 4.11 255.21 0.0000
VAR 1 0.53 32.89 0.0005
INTER
F1*F2
VAR 8 0.02 0.13 5.9%
résiduelle
F1 : Facteur mode d’extraction.
F2 : Facteur date de récolte.
Annexe 12
Tableau 20: Test de Newman et Keuls au seuil de significatale 5% pour les

caroténoides des huiles d’olive (selon la date2delte et le mode d’extraction).

Moyenne Groupes homogenes
F1 (Traditionnelle) | 1.56 B
F1 (Moderne) 2.73 A
F2(Décembre) 1.91 B
F2 (Janvier) 2.38 A
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Annexe 13
Tableau 21: Résultats de I'analyse de la variance a deurres de classification pour les
polyphénols des huiles d’olive (selon la date @®lté et le mode d’extraction)

DAL CM Test F Proba ET CV(%)
VAR 11 92.77
TOTALE
VAR F1 1 484.89 20.74 0.0020
VAR F2 1 290.88 12.42 0.0078
VAR INTER |1 58.34 2.50 0.1504
F1*F2
VAR 8 23.37 4.83 13.0%
résiduelle

F1 : Facteur mode d’'extraction.
F2 : Facteur date de récolte.

Annexe 14
Tableau 22: Test de Newman et Keuls au seuil de significatierb% pour les polyphénols

des huiles d’olive (selon la date de récolte endsle d’extraction).

Moyenne Groupes homogenes
F1 (Traditionnelle) | 42.12 A
F1 (Moderne) 32.28 B
F2(Décembre) 43.56
F2 (Janvier) 30.84 B
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Annexe 15

Tableau 23: Résultats de I'analyse de la variance a deurres de classification pour la

viscosité des huiles analysés (selon la date adteéet le mode d’extraction).

DAL |CM | TestF| Proba| ET| CV(%
VAR TOTALE 11 14.33
VAR F1 1 65.33| 28 0.0008
VAR F2 1 8.33 | 3.57 | 0.0931
VAR INTER F1*F2 1 65.33 28 0.0008
VAR résiduelle 8 2.33 1.531.8%

F1 : Facteur mode d’extraction.

F2 : Facteur date de récolte.

Annexe 16

Tableau 24: Test de Newman et Keuls au seuil de significatde 5% pour la viscosité des

huiles analysés (selon la date de récolte et leerdtktraction).

Moyenne Groupes homogenes
F1 (Traditionnelle) | 3.70 A
F1 (Moderne) 1.88 B
F2(Décembre) 88.17
F2 (Janvier) 83.50
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Annexe 17
Tableau 25: Résultats de l'analyse de la variance a deutéres de classification pour
'humidité des huiles d’olive (selon la date dealée et le mode d’extraction).

DAL CM TestF Proba ET CV(%)
VAR 11 0.00
TOTALE
VAR F, 1 0.00 22.15 0.0000
VAR F2 1 0.02 89.71 0.0005
VAR 1 0.02 80.35 0.0016
INTER
F1*F2
VAR 8 0.00 0.01 11.9%
résiduelle

F1 : Facteur mode d’extraction.
F2 : Facteur date de récolte.
Annexe 18

Tableau 26: Test de Newman et Keuls au seuil de significatie 5% pour I'humidité des

huiles analysés (selon la date de récolte et leerd@ktraction).

Moyenne Groupes homogenes
F1 (Traditionnelle) | 0.17 A
F1 (Moderne) 0.08 B
F2(Décembre) 0.14
F2 (Janvier) 0.10 B




