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Résumé

L’huile d'olive vierge occupe parmi tous les corgsas alimentaires une place
particuliére en raison de son image et sa consoimmatl’état vierge ; il s’agit d'un produit
protecteur et contrbleur de I'équilibre de notretéa

Dans la présente étude, nous avons mis en évidlerfieence du type d’emballage et
de la durée d’entreposage sur la qualité de I'huigge obtenue a partir des olives de la
variété Chemlal. Deux types d’emballage ont faibjet d’étude : le plastique et le verre
opaque. La durée de conservation est de six messpharameétres physico-chimiques analysés
sont les indices de qualité (humidité, acidité,iagedde peroxyde, abs a 232 et 270 nm), les
composeés mineurs (pigments), les antioxydants pigges, le test de stabilité oxydative de
shall.

Les résultats obtenus montrent une augmentatg@rdées indices de qualité au cours
de stockage de I'huile, parallelement les compaségeurs (les pigments et les composés
phénoliques) diminuent. La stabilité oxydative,rage par le test de shall, révele une baisse
au cours de stockage de I'huile. Toutefois, le$édihces enregistrées entre les deux types
d’emballage sont minimes.

Mots clés :

Huile d’olive, qualité, altération, conservatiomleallage.
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I ntroduction

L’huile d’olive est une des principales composamteségime dit « méditerranéen »,
connu pour son action bénéfique sur la santé. &dle caractérisée par sa composition
particuliére en acides gras, en composés minepartgmant a la fraction insaponifiable des
huiles végétales. Ses caractéristiques physicoghmsiet organoleptiques sont définies par la

norme commerciale du Conseil Oléicole Internati¢Gabdl, 2009)

Elle contient une forte teneur en acide gras mogaturés représentée par I'acide
oléigue de la famille oméga-9 (65 a 80 %), 15 %ides gras saturés et 10 % d’acides gras
polyinsaturés représentés par I'acide linoléiqueégant dominant et des traces de I'acide
linolénique oméga-3, acides gras essentiels, irdsgbles car non synthétisables par
'organisme humain. Les composés mineurs sont septés par les phénols, tocophérols,
caroténoides et les stérgssM CHA, 2012)

Parmi les huiles végétales les plus consomméed'manme, I'huile d’olive est la plus
appréciée sa flaveur caractéristique, sa valeuitionnelle et ses vertus thérapeutiques.

Malheureusement, la qualité de cette huile esteauuaffectée non seulement par les
facteurs agronomiques et techniques, mais ausgepaonditions et la durée de son stockage,
qui sont a l'origine des attagues de type oxydat#ultats de I'auto oxydation et la photo
oxydation qui conduisent a la dégradation orgarimjap avec I'apparition d’une flaveur de

rance caractéristique des huiles oxydées.

La conservation de la qualité de I'huile d'olivet @stimement liée aux techniques
employées pour le stockage ainsi qu’'a I'emballag@esé pour le conditionnement. A cet effet
la pratiqgue d’emballage occupe une place de pluspkeis grande dans la vie du
consommateur ; c’est une matiere indispensable peuprotection, la conservation, le

transport, I'information et 'usage des aliments.

Un bon emballage doit assurer une bonne proteclioproduit alimentaire pendant
toute sa durée de vie, cette derniére dépend gertaéabilité du matériau d’emballage a
’humidité, aux rayonnement, aux gaz (particuliee@mna lI'oxygéne) ainsi que linertie

chimique de 'emballage lui-méme vis-a vis de sontenu.

Y
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|.1.Définition de 'huile d’olive

Le conseil oléicole internationdCOI, 2015) définit I'huile d’olive comme étant
huile provenant uniquement du fruit de I'oliviédléa europeae L) a I'exclusion des huiles
obtenues par solvants ou par des procédés deriieatién et de tout mélange avec des
huiles d’autres natures.
1.2. Différentes qualité de I'huile d’olive

Parmi les huiles végétales alimentaires, I'huilelide occupe un rang privilégié
notamment par le fait que cette huile, soit consémraurtout a I'état vierge. Le conselil

oléicole international (2015) a classé I'huile d/elen quatre catégories.

| .2 .1. L’huile d’olive vierge

C’est I'huile obtenue du fruit de I'olivier unigoeent par des procédés mécaniques ou
d’autres procédés physiques dans des conditiomsnitjues notamment, qui n’entrainent pas
l'altération de I'huile, et n'‘ayant subi aucun teanent autre que le lavage, broyage, la

décantation, la centrifugation et la filtratig@Ol, 2015).

Les huiles d’olives vierges propres a la consommati en I'état comportent

> Huile d'olive vierge extra : huile d’olive vierge libre exprimée en acide olégst au
maximum de 0,8 g /100g ;

» Huile d'olive vierge : huile d’olive vierge dont vierge dont I'aciditéiie exprimée en
acide oléigue est au maximum de 2g/ 100g ;

» Huile d’olive courante : huile d’olive vierge dont I'acidité libre exprimén acide
oléique est maximum de 3,3g / 100g.
Les huile d'olives vierge non propre a la consommain en |'état ; dénommée huile
d’olive vierge exprimée en acide oléique est supétrs a 3,3g /100g.

Elle est destinée aux industries du raffinage dasausages techniqugsOl, 2015).

| .2 .2. Huile d'olive raffinée
Huile d'olive obtenue a partir des huiles d'olivéerges par des techniques de
raffinage qui n’entrainent pas de modification destructure glycérique initiale. Son acidité

libre exprimée en acide oléique est au maximum,8g/000g(COl, 2015).

]
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| .2 .3. L’huile d’olive

Commercialisée comme telle, elle est constituée Ipamélange d’huile d'olive
raffinée et d’huile d’olive vierge, propres a lansommation en I'état, son acidité libre
exprimée en acide oléique est maximum 1g /3(@dgl, 2015).
l. 2. 4. L’huile de grignon d’olive

C’est une huile obtenue par traitement aux sotvdas grignons d’olive, a I'exclusion
des huiles obtenues par des procédés de réestéipifiet de tout mélange avec des huiles

d’autre nature, on distingue.

1.2.4.1. Huile de grignon d’olive brute

Elle est destinée au raffinage en vue de sorsaiidin pour la consommation humaine
au destinée a des usages techni¢Qé€d, 2015).
1.2.4.2. Huile de grignon d’olive raffinée

L’huile obtenue a partir d’huile de grignon d'adivbrute par des techniques de
raffinage n’entrainant pas de modification de tadure, soit en mélange avec I'huile d’olive
vierge, son acidité libre exprimée en acide oléigsteau maximum de 0,3g/100g0I1,2015).
1.2.4.3. Huile de grignon

L’huile constituée par le mélange d’huile de gdgrd’olive raffinée et d’huile d’olive
vierge propres a la consommation en I'état, soditg@clibre exprimée en acide oléique est
maximum de 1g /100¢COlI, 2015).

1.3. Caractéristiques de I'huile d’olive
1.3.1 Caractéristiques physico-chimiques
Les principales caractéristiques physico-chimigide$huile d’olive sont rassemblées

dans le tableau |.

]



Chapitre | L’huile d’olive

Tableau |: Caractéristiques physico-chimique de rl'huile d'eliwierge COI, 2015;

CE, 2003.

Caractéristiques physico-chimique de I'huile d'olive vierge
Teneur en eau (%) <0,2
Densité relative (20°C/eau a 20°C) 0,910-10,916
Acidité(%) <20
Indice de réfraction 20°C) 1,4677 —1,4705
Indice de peroxyde (még.®g d’huile) <20
Indice d’iode (g d’iode /100g d’huile) 75-94
Indice de saponification (mg KOH d’huile) 184 — 196
Absorbance ultraviolet a 270 nm <0,25
Absorbance ultraviolet a 232 nm < 2,60
AK <0,01
Insaponifiable (g kg) 15

1.3.2 Caracteéristiques organoleptiques

L’huile d’olive est un liquide limpide, transparerjaune ou jaune vert, d’odeur
caractéristique, pratiquement insoluble dans l@lcaiscible a I'éther diéthylique et a I'éther
de pétrole BOUHADJA, 2011).

L’évolution organoleptique de I'huile d’olive vige est fonction des attributs positifs
et négatifs et le classement de ces huiles estntiéte par un jury de dégustateurs sélectifs.
(OUAOUICH et CHIMI, 2007).

< Attributs positifs
* Fruits: Ensemble des sensations olfactives caractéristiqie I'huile,
dépendante de la variété des olives, provenaruds $ains et frais, vert ou mars ;
* Amer : Gout caractéristique de I'huile obtenue d’olivests ou au stade de la
véraison ;
* Piguant : Sensation tactile de picotement, caractéristiceee htliles produites
au début de la compagne a partir des olives vertes.
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< Attributs négatifs

* Choémeé : Flaveur caractéristique de 'huile extraite d’eéventassées dans un
état avancé de fermentation anaérobie ;

* Moisi-humide : Flaveur caractéristique de I'huile obtenue d'divegtaquées
par des moisissures et levures par suite d’'un agckles olives pendant plusieurs jours dans
'humidité ;

» Lies : Flaveur caractéristique de I'huile restée en amrdsec les « boues » de
décantation dans les piles et les cuves ;

» Vineux -Vinaigré : Flaveur caractéristique de certaines huiles rampéé vin
ou le vinaigre. Cette flaveur est due a un processufermentation des olives qui donne de
I'acide acétique, acétate d’éthyle et éthanol ;

» Métallique : flaveur qui rappelle les métaux. Elle est carasti@ue de I'huile
qui est demeurée longtemps en contact avec demcearmétalliques, au cours du procédé de
broyage, de malaxage, de pression ou de stockage ;

* Rance :flaveur des huiles ayant subi un processus d’aiydantense.

D’autres attributs négatifs peuvent exister pamgxe cuit ou brute margines, saumure terre,
etc.
l.4. La composition chimique de 'huile d’olive

L’huile d'olive renferme une partie saponifiabl@8@6) formée principalement de
triglycérides et d’acide gras libre et une partisaiponifiable (2%) comportant un mélange
complexe des composés min€uAZZEZ et al., 2006).

La composition chimique de I'huile d’olive variargement selon la variété, le degré
de maturation du fruit, des conditions environnetales, des régions et leur technique
d’extraction ainsi que le stockage des olig@@ECHELLI et PERTEZANA, 2004).

1.4.1. Fraction saponifiable (majeure)
1.4.1.1.Triglycérides

Les triglycérides sont formés par une molécule lyeégol dont chacune des trois
fonctions hydroxyles est estérifiée par une mokcdlacide gras(PERRIN, 1992 et
JEANITET etal., 2006).

Cette partie triglycéridique est caractérisée gmrcomposition en Acide gras et sa
structure glycéridique c’est-a-dire la position @gée par chaque acide gras sur chacune des

trois fonctions alcool du glycérol.

iy
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Le triglycéride majoritaire de I'huile d’olive e& trioléine (OOO)YRYAN et al.,

1998).
Les principaux triglycérides sont présentés damaldkau suivant :

Tableau Il : La composition de I'huile d’olive en triglycéridéRYAN et al., 1998).

O : Acide oléique

Nature % Triglycérides
000 40 - 60 L : Acide linoléique
POO 16 -20 . "
P : Acide palmitique
OoOoL 10 -20
POL 5_7 S : Acide stearique
SO0 3-7

1.4.1.2. Les acide gras

L’huile d’olive est I'une des matiéres grasses pliss riche en acides gras mono-
insaturés, en particulier I'acide oléique qui rejerite 55 — 83%des acide gras totali (
YACINE et al., 2002.Elle est constituée d’un pourcentage modéré déagras polyinsaturés
essentiel notamment I'acide linoléique et I'acide linolénique, et d’acides gras saturés
comme les acides palmitique et stéari@ALABRESE, 2002).

La variabilité dans dépend largement du génotypeudtivar BARRANCO et al.,
2001),mais également du climat, de la région de culwe]jegré de maturation des olives au
moment de la récolte, de la technique d’extrace@ndes conditions de stockagAlT
YACINE et al., 2002. La composition en acides gras de 'huile d'olfseée par le conseil

oléicole international@Ol, 2008 est représentée dans le tableau 03.
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Tableau Ill: La composition moyenne de I'huile d'olive en acgias(COIl, 2008).

Acides gras Formule brute Teneur en %
Myristique (C14:0) <0,05
Palmitique (C16:0) 7,50,@
Palmétolique (C16:1) 0,3-35
Heptadecanoique (C17:0) <0,3
Heptadecenoique (C17:1) <0,3
Stearique (C18:0) 0,50 5
Acide oléique (C18:1) 55,0 -3,
Linoléique (C18:2) 3,5-21
Linolénique (C18:3) <1,0
Arachidique (C28:0) <0,6
Gadoléique (eicosénoque (C20:1) <0,4
Behénique (C22:0) <0,2
Lignocérique (C22:0) <0,2

1.4.2. Fraction insaponifiables(Mineurs)

Cette fraction représente généralement une tefadale (0,5 a 2%) de I'huile. Elle
renfermer un mélange extrémement complexe de camparses(PERRIN, 1992). Certain
ont un effet sur la santé humaine, d’autres reefarta stabilité de I'huile, d’autres encore
sont responsables de sa flaveur. On peut les Stmare hydrocarbures, chlorophylles,
tocophérols,p- caroténe, phénols et dérivés, esters, acide nignpes, aldehydes, cétons,
alcols et stérol¢GILLES, 2003).

1.4.2.1.Les composés phénoliques

L’huile d’olive vierge est la seule huile qui carit des polyphénols naturels en
guantités appréciabldRANCERO, 1978).La teneur en des composes est tres variable : 500
ppm selonYISIOLLI et GALLI, 2002).

Les composes composés sont trés variables d’utes liuune autre, tant sur le plan
guantitatif que qualitatif.

L’origine géographique a une forte influence sar développement de certains
phénols YINHA et al., 2009.
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Le second facteur influengant la composition pligne est la culture de l'olivier,
notamment les systemes d’entretien des arbres systeme d’irrigatiofGOMEZ et al.,
2009).

Les principaux composés phénoliques présents @anisuiles d’olive vierge sont le tyrosol,
I'nydroxytyrosol et leur précurseur, l'oleuropéin@sILLIES, 2003). Les composeés
phénoliques conferent a I'huile son gout si paligla la fois amer et fruitéSESVILLI et
al., 2003) lls contribuent pour une grande part a la bortakilgé des huiles d'olives vierges
(SIFI et al., 2001).

Des études montrent que ces composés ont des giésphénéfiques sur la santé
humaine, ces effets bénéfiques permettent la ptiéwvedes phénoménes de vieillissement en
effet, on a observé le rble protecteur de I'huilelide face au vieillissement cérébral et de
facon expérimentale, une augmentation de I'espéralecvie. Le role antioxydant de ces
composés pourrait de fagon plus spécifique protisgelipoprotéines des processus oxydatifs
mais leur activité est variable selon leur strue(ftHADYBA et al ., 2010 ; POPOVICI. et

al., 2009)
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Figure 01 principaux composés phénoliques de I'huile d’olive.

1.4.2.2. Les yhdrocarbures

Ce sont quantitativement les principaux composdatta fraction insaponifiable. Le
composant majeur est le squaléne qui constitue ¥D% de cette fraction. C’est un
hydrocarbure polyénique dont la teneur est plugeelgiue dans n'importe quelle autre huile
végétale ou animale. Le squalene est un précunsétabolique du cholestérol et autres stérol.
(SAMANIEGO-SANCHEZ etal., 2010)
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Figure 02 :Structure générale d’'un squaléne

| .4.2.3. Les stérols
Les stérols représentent les constituant majeaita ttaction insaponifiable de I'huile
d’olive (20%) et sont présents sous forme libresérifiée avec les acides g(&HILLIPS

et al., 2002).
Plusieurs études ont identifies trois principatéras dans les huiles d'olive &
sitostérol, le compesterol et le stigmastéBENTEMINES et al., 2000 ; STITIN ,2002).

I.'\H

H

o

—o——
’Iu-—

Campestérol

B — Sitostérol Stigmastérol
Figure 03 : Principaux stérols de I'huile d’olive

A coté de ces trois stérols, I'huile d’olive remfee d’autre composés en quantités non

négligeable, a savoirA5- avénastérolA7-stegmastérolA7 campestérolA7 avénastérol, le
cholestérol, clérostérol, et b-24 stigmastadiénol

Les teneur en stérols de I'huile d’olive variemst 100 a 300 mg / k(RYAN et al
2007).Ces teneurs varient en fonction de la variétdadeaturité des

1998 ; MATOS et al., .
1998 ; PARDOet al., 2007) et de 'origine géographique des olives

olives (AJANA et al.,

(BEN TEMIME et al., 2008).
Les stérols de I'huile d'olive, en particulier flesitostérol et leA-5- avenastérol, sont

doués de propriétés antioxydaBE(N TAKAYA et HASSOUNA, 2005)
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Tableau IV : limites de la composition stérolique des huiledidés (COI et CE 2015).

Stérols (mg /1009)

Limites fixées par C.O.1 et C.E

Cholestérol <05
Brssicastérol <0,1
Campestérol <4
Stigmastérol < campestérol
A-Sitostérol > 93,0

A5-Avénastérol -

AT-Stigmastérol 0,5

IA

A7-Avénastérol -

La composition de la fraction stérolique est séi# dans la caractérisation variétale,
I'estimation de pureté de I'huile et elle est caésée comme un indicateur de la meilleure
période de récolttAJANA et al., 1999 et GUITIERREZ et IZQUIERDO, 1994).

1.4.2.4. Les pigment

La couleur d’huile d'olive est le résultat desdbtés vert et jaune dues a la présence
des chlorophylles et des caroténoi(RO®SKOU et al., 2006).

» Chlorophylle : Les pigments chlorophylliens sont dans 'huilelid® & une
teneur de 1 a 20 ppnRYAN et al., 1998 . lls ont un pouvoir photosensibilisateurs et
peuvent étre par conséquent a l'origine de I'oximhatles huile$RAHMANI, 1989).

» Caroténoides :La teneur de I'huile d’olive vierge en caroténssde 0,3 — 4 ppm

(PERRIN, 1992).

Les carotenes sont des substances naturelleBquegs dans les mécanismes
d’oxydation de I'huile, leur présence en quantgeéffisantes dans I'huile retarde le
Phénomene de la photooxydation et préserve lesngies de qualité de I'huile au cours du
StockaggLAZZEZ et al., 2006)

Les principaux caroténoides présents dans I'lildieve sont la lutéine 3a 60%, fe
carotene 5 a 15% et les xanthophy(l€ARLESKIND, 1992).
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B- caroténe
Figure 04: Structure chimique dg+ carotene

1.4.2.5. Les tocophérols

Les tocophérols, B, v, etd qui se distinguent par leur activité biologiqueiaxydant
sont présents dans 'huile d’oli(€ ABRINI et al., 2001) L'alpha-tocophérols est considére
comme un antioxydant majeur de I'huile d'olivergprésente 90% des tocophérols totaux .Sa
teneur varie de 1,2 a 43 mg /10@ILLES, 2003). La quantité de ces molécules présentes
dans I'huile est sa maturité ainsi que les conai#tiet la durée de conservation des olives.

Les autres tocophérolf éty) ne sont présents qu’a I'état de tra(@H.LES, 2003).
Outre son activité vitaminique, ce composé a uet gffotecteur plus en plus important vis- a
vis du phénoméne de photooxydation que la condeniraoit plus élevée, comme il protege
le B-caroténe contre I'oxydatiofRAHMANI et SAAD, 1998).

R,

CH.

Tocophérol

Figure 05 : Structure chimique de tocophérol.




Chapitre | L’huile d’olive

1.4.2.6. Les alcools
» Les dialcools tritérpeniques
La fraction insaponifiable de 'huile d'olive ctient deux composée alcooliques
triterpéniques pentacycliques :I'erythrodiol et vidl. La détermination de ces deux
composeés peut étre utile pour la détection delehdé grignon dans I'huile d’olive vierge
(SAVCHEZCASAS et al., 2004)D’apres la réglementation CE, le taux de I'erythobd

+Uvaol ne doit pas excéder 4,5% pour une huileiBolierge.

Erythrodiol Uvaol

Figure 06Principaux dialcools tritérpeniques de I'huile dvel.

Les composant dominant de cette famille est le 2dthyléne-cycloarthénol. Il ya
aussi le cycoarthénol et le béta-amirine. Le prefnieerpéne synthétisé chez I'olivier est le
cycloarthénol qui est obtenu suite a une cyclisatio squalendLOPEZ-LOPEZ et al.,
2008).

»Les Alcools terpéniques :Le composant dominant de cette famille est de 24-
méthyléne- cycloarthenol. Le premier triterpénetlsgtisé chez I'olivier est le cycoarthénol
qui est obtenu suite a une cyclisation du squale©®EZ- LOPEZ et al ., 2008).

Les alcools aliphatiques :Les alcools aliphatiques les plus importants ratrés dans

I'huile d’olive le Docosanol C22, tetracosanol Gzhexacosanol C26. Selon les auteures

(RIVERA de LALAMO et al.,, 2004 ; LOPEZ-LOPEZ et al., 2008). Le mode

d’extraction des huiles influenc fortement la tenew alcool.
1.4.2.7. Les composés aromatiques

Plus de cent composés contribuent a 'ardme déicanique de I'huile d’olive. Ces

composeés proviennent des fruits et ils sont ina@pa I'huile durant le broyage et le




Chapitre | L’huile d’olive

malaxage des olive§SOLAS et al ., 2000 ; ANGEROSA et al., 2001)lls sont constitués
d’'un mélange de composés volatils tels que lesdugbures, les aldéhydes, les alcools, les
cétones, les furanes et les esters, qui sont de&suabes de faible poids moléculaifélCHI
etal., 2003 ; LUNAet al.,2006)

Ces composeés volatiles sont majoritairement dedyits de I'oxydation des acides
gras d’'une maniére générale, les enzymes endogegsentes dans l'olivier vont dégrader les
acides gras par des voies de lipoxygénase et odsifg de dégradation vont étre associés aux
perceptions positives des ardmes de l'huile d'olikel'inverse, les produits d’oxydation
chimique ou dus a des enzymes exogenes (activitéobiblogiques) seront généralement
associés a des défauts senso(MENKATESHWARLU, 2004).

La teneur en composés volatils dépend étroiterdentactivité des enzymes de la
voie de la lipoxygénase et varie selon les culsivlr degré de maturité des olives, le stockage
des olives, l'opération de lavage, le temps etelaperature du malaxage, des conditions
climatiques et I'état sanitaire des olivéMILIAUSKAS et al.,, 2004 ; RUNCIO et al.,
2008)

1.4.2.8. Les contaminants
L’huile d'olive vierge comme tous produits domg végétale préparée
industriellement, peut contaminée lors du procémbiriologique, du conditionnement, etc.
certains contaminants sont sans effet important, (eatiere volatiles) et d’autre a surveiller
car ils peuvent poser des problemes au plan dedbt€ et méme de sécurité alimentaire du
consommateur tel QU&JZZAN, 1992).

Parmi les contaminants a surveiller on peut citer :

» Les métaux a I'état de traces (fer, cuivre, massagurtout le Pb, Cd, Hg, As). La
teneur en ces dernier ne doit pas étre supériawsvaleurs admises, soit 0,05-0,1 ppm
(UZZAN, 1992).

» Les yhdrocarbures aromatiques polycycliques

» Les pesticides organochochlorées ou phosphorésmnumat, dont certains sont

utilisés pour lutter contre la mouche de I'oliv(iefZZAN, 1992).

)
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1.5. Evaluation physicochimiques de I'huile au cow de stockage
1.5.1. Altération chimiques des huiles
Tous les corps gras subissent au cours de lewgepgtion ou de leur utilisation des
altérations oxydatives. Les principaux composesdakies sont les acides gras insaturés, a
I'état libre ou estérifieés en triglycérides, d’agrcomposés de nature liposolubles, stérol, les
phénomene d'oxydation des acides gras conduit adégeadation organoleptique, avec
apparition d'une flaveur (odeur, goQt...) caractégist « rance » qui modifie la qualité
marchande du produit.
5.1.1.1. L’'oxydation
A.L’auto-oxydation
L’auto oxydation est un enchainement de réactiangaglicalaires qui se déroulent
qui se déroulent en 3 étapksnitions est la phase de déclenchement ou se forme un premie
radical libre. En présence d’un initiateur, lesdasi gras insaturés perdent un hydrogene a
proximité de la double liaison pour former des cadk libres (1). Cette réaction peut étre
produite par une dissociation thermique, par désyseurs métalliques ou par des radiations
ionisantes.
Dans une deuxieme étape, celle dePtapagation des radicaux libres formés fixent
'oxygéne et former des radicaux peroxyles ins@b(8) qui réagissent avec d’'autres
molécules d’acides gras et conduisent & de nouvealicaux et & des hydro peroxydes (3).

RH s RH+H° (1)
R°+0, —  » ROO® @)
ROO°+RH — » ROOH +R° ©)

Finalement les radicaux libres dans le milieu st entres eux et forment des produits

non radicalaires, c’est la réactiontdeminaison (4).

ROO° + ROO°
R° +R° Produits non radicalaires) (4
ROO° +R°

Globalement, ce processus conduits a des hydnaesbdes aldéhydes, des cétones, des

acides, des esters, des peracides, des peroxydesaunssi a des produits de polymérisation
(KAHOULLI, 2010).

y
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B. L’oxydation enzymatique
L’enzyme principalement impliquée est la lipgepase qui catalyse I'insertion d’'une
molécule d’oxygéne sur un acide gras insaturé sah@réaction stéréospécifique, et aboutit a
la formation d’hydroperoxydes. Elle agit spécifiqent sur les acides gras non estérifies
(BOUHADJRA, 2011).

C. La photo-oxydation
Les hydroperoxydes peuvent aussi provenir de @actiatalysées par la lumiére, a travers un
mécanisme de photo- oxydation mettent en ouvre igmgnt photo sensibilisateur
(CUVELIER et MAILLARD, 2012).

La photo-oxydation dépendrait de la quantité eotdé pigment chlorophylliens (pro
oxydants) et d'antioxydants naturels (caroteneppbérols, phénols) présent dans I'huile
d'olive (TANOUTI etal., 2011).

Selon le conseil supérieur de la sante (2010L’évolution de l'oxydation ou son
intensité en fonction de temps figures 8 se cariget@ar une phase d’'induction ou de latence,
au cours de laquelle presque aucune oxydation rnogkiit (I'aliment est stable et aucun
produit d’oxydation ne se forme pendant cette piioLa dure de celle-ci est déterminée par
une série de facteurs (température, eau, lumigee)accélerent ou ralentissent la réaction.
Les pro-oxydants raccourcissent cette phase ddlitstablors que les antioxydants la
rallongent. Apres cette période, on constante unase exponentielle pendant laquelle
'oxydation augmente considérablement en raisotadeature de la réaction. Des produits
présentant une odeur anormale sont formés ainsdesi€omposés imperceptibles au niveau

sensoriel.

&
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Figure 07 : Intensité de l'oxydation en fonction du tempBofseil Supérieur de la
Santé, 2010

D. Les conséquences de I'oxydation sur les qualitésraéntaires
Selon COSSUT et al., 2002, I'oxydation (rancissement) a des conséquence$asu
Qualité alimentaires :

v" Qualités nutritionnelles : Pertes en acides graatimés qui sont les plus importants
car certains ne peuvent pas étre synthétisés Ipamihe. Donc les insaturés sont les Plus
fragiles. Il y’'a formation des pertes en vitamie¢&n protéines ;

v' Qualités hygiéniques : pas de probleme bactériglagi lais en terme de qualité
chimique, il y'a formation de composés plus ou msdisxiques. En effet, les hydroperoxydes
formés dégradent les membranes cellulaires et pesyédes n’étant pas métabolisables,
s’accumulent et entrainent différentes hypertropdierganes ;

v' Qualités organoleptiques : apparition de flaveuaaces dues aux acides et aux
cétones, ainsi qu'aux aldéhydes.
5.1.1.2. Hydrolyse / altération / hydrolytique / aidification

Dans une huile, les acides gras naturels sonniésléEment présents sous forme de

triglycérides (98-99%). L’hydrolyse de ces dernikbgre les acides gras (Figure 09) donc




Chapitre | L’huile d’olive

leur dosage permet d’avoir un état de 'avancerderiaa dégradation de I'huil&/[ELLET,
2010.

| |
HC— 0 — C—R1 H2C — OH HO—S— R1
] | ||
HC—0O — C—R2 +3H-O———> HC—OH + HO—C—R2
(0]
| |
H:C— O — C—R3 H.C— OH HO— C— R3
Triacglycéride Glycérol 3 agdgras libres

Figure 08 Hydrolyse du glycérol et libération des acides gras

Cette hydrolyse, soit enzymatique, est due a elusifacteurs : les moisissures, les
fermentations, une maturité tops élevée, la mouddd’olive et les fruits blessés. Ces
phénomenes entrainent des lyses, cellulaires dgndpe des olives se ce qui entraine la mise
en contact de I'huile, initialement contenue dassvacuoles, avec les systemes enzymatiques
et 'eau du cytoplasme dont I'équilibre de la réactdépend de la proportion de cette eau au
contact du corps gras. Les lipases et les hydmmlaset les enzymes responsables de cette
dégradation qui sont le plus souvent exogenes, ugesd par des moisissures qui se
développent sur et dans les olivEERROUKH, 2013

5.1.1.3. Altération thermique

Le chauffage des lipides a des températures supésié 100°C, conduit a la formation
des polymeres, de composés cycliques ou isom@esHADJIRA, 2011). Les acides gras
insaturés et les acides gras libres sont les phsildes a ces dégradations.

Les acides gras a doubles liaisons portés a teypérelevée peuvent se cycliser et se
polymériser et surtout deviennent toxique.

Les doubles liaisons des acides gras polyinsatpeisvent former des systémes
conjugués ou elles prennent la configuratioans, C18: 2 et le C18 : 3 qui sont plus

sensibles a cette isomérisation.
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1.5.2. Facteurs influencant la stabilité de I'huiledurant sa conservation
1.5.2.1. Influence de la température et de la conuieation en oxygene

Ce n’set pas facile de différencier les effetdivituels de la température et de
'oxygéne sur les processus d’oxydation de I'hwlelive car il y’'a une grande interaction
entre eux. A pression atmosphérique faible ou nmémjéda solubilité de 'oxygéne est élevée,
cela a pour conséquence l'apparition de radicaukdperoxyles (ROO°). Au démarrage de
'étape d'initiation, la réaction entre I'oxygene les lipides est trés rapide et les radicaux
hydroperoxydes (ROOH) formés sont les produits ntajees (Figure 08). Sous les mémes
conditions, la vitesse de formation de ces hydmpgates est plus élevée par rapport a celle
de leur décomposition. Les composées formées ar mhes réactions terminales sont
majoritaires uniguement au stade accéléré de latkgd, c’est-a-dire a la fin du temps
d’induction, quand la concentration initiale ded®sances oxydables commence a diminuer
(BOUHADJRA, 2011).

1.5.2.2. Effet de I'eau

L’eau peut augmenter la vitesse d’oxydation demldip en augmentant la mobilité des
réactants. Elle peut également la ralentir endatarla décomposition des hydro peroxydes et
en diluant les catalyseurs et des inhibiteurs aeytiation.

La stabilité maximale des lipides observée poside (activité de I'eau) comprises entre
0,2 et 0,4 au- de la Aw de 0,7, la vitesse d’oxigshades lipides est ralentie en décroit
(SEKOUR, 2012.

L'activité anti oxydante de I'eau est expliquée pan aptitude a convertir les sels des
métaux lourds en hydrates qui diminue leur soltéiians les huiles, en autre il ya formation
des liaisons hydrogenes entre les molécules d’¢alese hydroperoxydesDJIOUA et
HADOUCHI, 2003).
1.5.2.3. Effet des métaux

Les métaux de transition jouent un réle importaamsdla génération des radicaux libres
de l'oxygene, ils sont les premiers activateurs desdécules d’oxygene. L'initiation de
I'oxydation lipidique par les métaux peut se fgigr transfert d’électron ou par formation de
complexe de transition ou de complexe avec le pel®xjui catalysent I'auto-oxydation et la
décomposition par la réaction redox. Les tracesndtaux pro-oxydants (fer et cuivre sous
forme libre) augmentent les cinétiques de formaties radicaux et de décomposition des
hydroperoxydes pour des teneurs faitdaKiOULI, 2010).

=,
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1.5.2.4. Effet de la lumiére

La lumiere (les ultraviolets) joue le réle d'accé@keur des cinétiques des réactions
d’'oxydation. Elle intervient dans la photo oxydatiqui constitue une voie importante de
production d’hydro peroxydes en présence d’oxygéatiénergie lumineuse et de photo
sensibilisateurs tels que les hémoprotéines abddlavine KAHOULI, 2010).

Les pigments ont alors tendance a revenir a I¢atr fendamental en transformant
I'oxygéne atmosphérique () en oxygéne singul trés réactifs ,f{D0Ce dernier réagit
directement sur les acides gras insaturés de é¢tenl donnant des hydroperoxydes(ROOH)
tres instables qui sont a l'origine du rancisseniB@UHADJRA, 2011).
1.5.2.5. Teneur en acides gras libres

Les acides gras libres, du fait de leur dispergitus sensibles a I'oxydation que les
glycérols. L’hydrolyse des acides gras des trigigles CHAYA et MANSOURE, 2008).

1.6. Conditionnement et emballage

L’emballage est un objet qui répond a des fonctmésises en termes de conservation
des produits alimentaires. C’est en quelques sddedernier maillon de la chaine de
fabrication du produit .1l est essentiel et doréamdvindissociable du produit alimentaire lui-
méme. Il est généralement associé a un conditioeneng’est-a-dire a des opérations qui

permettent de stabiliser et présenter le prod@ANTER et al., 2007).

La méthode de stockage de I'huile d'olive aprésitaration peut entrainer elle aussi
des pertes de phénols. Si I'huile est stockée damsbouteilles en verre, la lumiére entraine
un rancissement. Celui-ci est limité par la présedes phénols qui jouent leur réle
d’antioxydant. Cette réaction entraine un changémans la couleur de I'huile, ainsi qu’une
modification des caracteres gusta®RANIER, 2005).

1.7. Condition de stockage :
Le stockage et la conservation constituent degdiastimportants dans la qualité de
I'huile destinée a la consommatic@AINI, 2005).

En effet, une fois I'huile obtenue, il est impottae la stocker, a I'abri de la lumiere,
dans un endroit frais et sec un minimum de contagec I'air, de préférence dans des
récipients en acier inoxydable ou en verre et nomatiere plastique qui donne un mauvais
godt a I'hnuile BENABID, 2009).

k=
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Conserver les huiles dans de bonnes conditiomsgtetonc de maintenir leur qualité
nutritionnelle, en garantissant une teneur en acigias insaturé et la préservation des
vitamines, ainsi que leur qualité sensorielle, éardant I'apparition des composés volatils
responsables de la note rance et premiers sigmesppiéles d’'une dégradation de I'huile (
CUVELIER et MAILLARD, 2012).
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II. Emballage alimentaire

Au moment ou le monde des matériaux se développejeonouvelles techniques de
fabrication apparaissent, le concepteur doit awo@ parfait connaissance des matériaux et du
produit a emballer.

Dans la pratique, le choix des matériaux d’emballagt trés difficile. Cette difficulté
vient le plus souvent on a besoin d’'un ensemblg@rd@riétés qu’'un matériau unique ne
posséde pas ou ne possede qu’insuffisantes.

Le choix du matériau d’emballage sera en fonctien pidoduit a conditionner, des
technologies de conservation utilisées, de la duléevie commerciale souhaitée, des

conditions de stockage, de transport et de digtabu

I1.1. Définition

Emballage : étymologiquement vient du préfixe west de « balle » lequel dérive lui-
méme de I'ancien allemande « balla » dont le stisde serrer avec une idée de pelotonner ;
emballer c’est donc mettre en balle et par extensio emballage est donc un produit qui doit
étre transportéABOUTAYB, 2011).

« tout objet, quelle que soit la nature des maigridont il est constitué, destiné a
contenir et a protéger des marchandises, a pearettr manutention et leur acheminement
du production au consommateur ou a l'utilisatedraeassurer leur présentation GNE,
2011).

SelonL’LNE, (2013), 'emballage alimentaire ne doit pas présenteddeger pour la
santé humaine, ne doit pas modifier les caradiguistorganoleptique des aliments et ne doit

pas altérer la composition des aliments.

II.2. Différents types d’emballage
SelonJEANT et al. (20079, il ya trios types d’emballages :

* L’emballage de vente (emballage primaire) :Concu de maniére a constituer, au
point de vent, un article destiné a l'utilisatemaf ou au consommateur. Exemple : les
pots de yaourts en plastique, en verre ou en camémui contient le produit.

* L’emballage groupé (emballage secondaire)regroupe un certain nombre d’unité de
vente, destinés a I'utilisateur final ou au consateur : il peut étre enlevé du produit sans en
modifier les caractéristiques. Exemple : le cadatour des yaourts les regroupant par lots de
4,8, ou 12.

1y
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* L’emballage de transport (emballage tertiaire) : Concu de maniere a faciliter la
manutention et le transport d'un certain nombretdi®s ou d’emballage groupés en vue
d’éviter d’'un certain nombre d’'unité de vente oerdballage groupés en vue d'éviter leur
manipulation physique et les dommages liés au pahsc’est une pellet avec housse
plastique qui regroupe plusieurs colis.

L’emballage de transport ne comprend pas les ceaterde transport routier, ferroviaire,

fluvial, maritime ou aérien.
I1.3. Les fonctions de I'emballage alimentaire

Tous les emballages répondent a des fonctions se®aui n'ont guere varié dans leur
principe, mais qui connaissent une importance saoite dans notre vie quotidienne :

* Fonction de contenant:L’emballage est avant tout un récipient, associéea
servitudes métrologiques réglementaires (obligatienlindication exacte de la masse ou
volume contenu) ;

» Fonction de présentation :visant a retenir I'attention et a séduire I'achietdans le
linéaire de distribution (c’est la fonction quiénésse les services « marketing ») ;

* Fonction dinformation: par I'étiquetage, de plus en plus importante, & de
servitudes réglementaires quant au type d'inforomagt a la loyauté des renseignements
donnés ;

* Fonction de service :dans la mesure ou I'emballage apporte un senpéeifique :
flacon, saupoudreur, auto-chauffante, etc. La notle service s’étend également a outils
particulier. On pourrait inclure dans cette fonetae service une fonction de réutilisation, de
nombreux emballages connaissant un second usag&ipamprévu ; réutilisation par fois
utilisée comme argument de vent ;

» Fonction de sécurité alimentaire :protection vis-a-vis d’'une contamination ou d’'une
population délictueuses (Fraude, vol par substitsionalveillance, etc) ;

* Fonction de protection physique :vis-a-vis du choc mécanique (manutention,
palettisation, transport), des variations de tempée (emballage isothermes), de la lumiére
(matériaux filtrant les UV) ;

» Fonction principale :celle d’auxiliaire technologique de conservationetprotection
de la qualité du produit alimentaire contre lesmag@xtérieurs d’altération physico- chimique

et biochimique des aliments associée a une oldigatiinnocuité toxicologique et d’inertie

=
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chimique des matériaux constituants I'emballage-vésvis de son contentABOUTAYEB,

2011).

I1.4. Réle technique de I'emballage alimentaire

Les emballages ont pour rbéle de contenir le prodlet préserver de toute

contamination, permettre son transport, sa didiohy son stockage, son étalage, son

utilisation et enfin sa disposition finale.

Le tableau 06 résume les différents roles et ist@antes en emballage alimentaire.

Tableau VI: Réle de 'emballageBENSLIMANE, 2014).

Réle technique Réle marketing intervenants
Contenir Vendre fabricants
Préserver Communiquer Transformateurs

Transporter Motiver Détaillants/grossiste
Utiliser Informer Consommateurs

Il est cependant rare de trouver un seul embati@geépond a tous ces réles, d’ou la
nécessité d’un ensemble de matériaux qui formensystéeme d’emballage parfaitement
adapté au produit. L’emballage est donc un systgnfermes interdépendantes qui nécessite

une approche globale afin de composer un systeifcadd

[1.5. Les interactions I'emballage et I'aliment

Les emballages alimentaires sont rarement ineltggeraction entre le contenant et
le contenu peut aboutir a des transferts de neat€es phénomenes sont susceptibles
d’altérer la qualité de I'aliment, de détériores lgropriétés mécaniques de I'emballage et de
causer des problemes toxicologiqudéONKOL, 2004).Trois types d'interactions sont
possibles entre 'emballage et I'aliment la penwgtia sorption et la migration. Ces trois

types dephénomenes sont illustrés dans la figure 09.

&
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Figure 09: Différents types d’interaction entre la matricemantaire et I'emballage

plastique BERLINET, 2006).

* La peméation(diffusion)
La peméation se caractérise par le transfert deagamavers 'emballage, notamment
'O, vers I'aliment, le CQvers I'extérieur de I'emballage et le passageabesposes volatils
de I'extérieur vers I'aliment. Ce phénomeéne doit &&duit afin d’éviter la prolifération des
bactéries dans l'aliment, les pertes de carbowatatans les boissons gazeuses, la perte des
ardomes ou de flaveur dans le produit fini. En efied propriétés organoleptiques des aliments
résultent d’'un équilibre entre les composés valajlli sont susceptibles de se transférer du

produit vers I'extérieur (perte d’ardmes) et lebstances susceptibles de passer de I'extérieur
vers l'aliment (contamination de produifEIGEBAUMET et al., 1993 KONKOL, 2004,

ZAKI, 2008; SEVERIN et al., 2011).

La figure suivant montre les différentes interacsipossibles entre I'aliment, le
matériau en contact et I'environnement.
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» La sorption

=3

Etiquette

H,O l

CO; «—— Migrations
matériau / aliment

Lumiére

v T

Odeurs

B —

Aromes ~
Microorganismes 46

Figurel0: Exemple de migrations possibles dans le cas dhm&eille en PET
(HAMANI et al., 2008.

Le terme de sorption, par opposition a celui deogmn, est généralement utilisé

pour décrite tout processus intégrant la pénétrgpigis la dispersion du diffusant dans la
matrice, ce processus inclut donc les phénomeragisarption, d’absorption, de diffusion et
de dispersion du diffusant dans un volume libretra@sport des diffusant dépend donc de
leur propre aptitude a se mouvoir et de mobilite cleaine du polymeére considéré.
Mis a part les substances réagissant chimiquemantes polyméres des contenus sont
susceptibles de s’adsorber sur les parois de I'agiea puis de pénétrer dans les polymeres
lorsque leur masse et leur masse et leur encomhbtestéxique ne sont pas tops importants.
(ZAKI, 2008).

* La migration
Le terme migration désigne la masse de ce quiardgns I'aliment et s’exprime en mg/kg
d’aliment ou en mg/tf de surface en contact avec I'emball@8®SSOUM, 2012).
Ce phénomene de migration dépend de la compositiomatériau, de sa volatilité, de la
concentration de ses molécules mais égalementldeded’aliment HAMANI et al., 200§.
D’aprésAUDIC et al. (2000 in (KOUAME, 2004), quatre situations différentes selon le
type d’aliment emballé :
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v' Dans le cas ou l'aliment serait solide, le migraet quitte la paroi que s'il est
suffisamment volatil ; il se produit alors une dggimn, vaporisation du migrant et
sorption par 'aliment.

v Lorsque l'aliment est liquide, plusieurs cas deifeg peuvent se présenter :

* Le migrant se disperse bien dans l'aliment (solylttest alors la diffusion
dans le polymere qui contrdle la vitesse de comtatian.

* Le migrant est soluble dans l'aliment, mais ce @grpénéetre en plus dans le
matériau provoquant un gonflement du polymere, lacaét et amplifiant la
migration.

* Le migrant est peu soluble ou pas soluble dangjlede, et apres une phase
initiale de migration, il stagne a l'interface erfiage/aliment.

SelonLEN (2014), deux types de migration se distinguent :

v' La migration globale : quantité maximale de substances non volatilesntjgrent
dans des aliments, aussi appelée « migrat » ;
v' La migration spécifique : désigne la qualité d’'une substance particuliériengjgre
dans les alimentent, aussi désignée comme un rhigran
La migration globale est I'ensemble des migratispgcifiques. Cette derniere définition
montre que lorsqu’il y a un migrant trés majorgaisa migration spécifique est pratiquement
égale a la migration global®ULTON et BUREAU, 1998).
SelonPENNARUM (2005), signale que le migrant potentiel est toute sarxs présente dans
un matériau d’emballage qui peut migrer vers I'alith Ce pendant, seuls les migrants
potentiels de masse molaire inférieur a 1000 g/smwit susceptibles de poser un risque
sanitaire.
e Larésistance mécanique
Les emballages protegent les produits de chtiieurs par leur résistance mécanique,
qui dépend de la rigidité du matériau employé, aule conditionnement sous gaIEANT
et al., 2007).

&
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* Les propriétés barrieres au rayonnement
Parmi les rayonnements lumineux, ce sont esseatieltt les rayons ultraviolets qui
ont tendance a dénaturer les produits. Ceux-ci grdugtre préservés par des emballages
d’utiliser des emballages en carton ou en h#EANT et al., 2007%.

lll. Matériaux d’emballage
Les emballages peuvent étre souples ou rigideeaaaique la forme souple remplace
rapidement la forme rigide, plus classique, contetel des avantages qu’elle procure en
termes de colts et d’adaptabilité. Les emballageples comprennent des matériaux tels
gue le film, la feuille d’aluminium ou la feuilleedpapier. Les emballages rigides sont a

base de verre, de métal rigide ou de bois entreaMANILILI et al., 2014.

lll.1. Le plastique

La matiere plastique est le composé macromoléeulairganique obtenu par
polymérisation, polycondensation, polyaddition outr@ procédé similaire a partir de
molécules de poids moléculaires inférieurs ou padifitation chimiques les silicones et

autres composes macromoléculaire linaiEBQUTAYEB, 2011).

[11.1.1 Les différentes familles de plastique

Il existe trois grandes familles de plastique: Leékermoplastiques, les
thermodurcissables et les élastomeéres. Elles anpagpriétés différentes.
[11.1.1.1. Les thermoplastiques

lIs ont la propriété d’étre malléables lorsqu’ors hauffe, Une fois refroidis, ce sont
des plastiques durs. Les thermoplastiqgues condelars propriétés. lls sont réversibles et
facilement recyclables. Dans les thermoplastigiliesjste entre autre : Polycarbonate (utilisé
pour les fours a micro-ondes), PVC (utilisé pousdfation et les contours de fenétres),
Polyéthyléne (utilisé pour les sacs plastiques).
[11.1.1.2. Les thermodurcissable

C’est un polymére ne pouvant étre mis en ceuvrengudeule fois. Il est insoluble est
une durci, on ne peut pas changer sa forme. Clestrésine utilisée dans l'industrie, qui ,
apres polymérisation (montée en chaleur) ne revéemés a son état initial (liquide ou

pateux).
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[11.1.1.3 Les élastoméres
lIs ont les mémes qualités élastiques que le choutcc’est- a dire qu’ils supportent
de trés grandes déformations avant rupteurs. tisima contrainte : ils peuvent se déformer.
lls ont une bonne élasticité, grace a la vulcaimsajui consiste a cuire avec différents
agents chimiques les molécules pour les rendréfeex DUMAINE et al., 201).

[1.1.2. Matieres plastiques utilisées dans l'induste alimentaire
» Polypropylene (PP): il fait partie de la famille des polyoléfines, ctings
essentiellement a partir de propene. Il entre pgralement dans la fabrication de films

d’emballage de paquets de cigarettes, de fleurs)dderie et produits alimentaires secs ;

* Le polystyrene (PS) :ce polymére du styrene est surtout utilisé damgieballages
de produits laitiers (yaourts, creme fraiche, désdactés) et les gobelets pour distributeurs
automatiques. Le polystyrene est le matériau paelknce adapté au thermoformage a
grande cadence ; le PS domine encore largementielanaditionnement des produits laitiers

frais, comme les yoghourts, desserts lactés, fresatancs ;

 Polyéthylene basse densité (PEBD)ce Matériau domine trés largement les
emballages souples car il assure une excellenterimgabilité a I'hnumidité et une soudabilité

thermique a haute cadence. Il peut étre utilisé [@suproduits alimentaires liquides ;

* Polyéthyléne haute densité (PEHD) le PEHD a fait une percée remarquable dans deux
secteurs ou le brique carton a des positions dortésa le lait et les jus de fruits. En effet la
liberté des formes, des couleurs et la praticiglmriteilles plastiques ont renouvelé le marketing
de ces produits. Le lait long conservation est tmmhé dans des bouteilles multicouches pour
éviter l'altération du lait par photooxydation ;

Une partie des huiles de table est conditionnéboeneilles PEHD opaques surtout
celles de tournesol dont la présence des cires p#litencer le comportement du
consommateur en leur conférant une apparence éunbicth appréciédCHRYSTELLE,
2013).

* Polyéthylene téréphtalate (PET):ce plastique de la famille des polyesters a
contrairement au PVC, une tres faible perméabditéCQ. Il est donc employé dans la
fabrication des bouteilles de boissons gazeusésntervient aussi dans la fabrication de

flacons de produits cosmétiques ;

",
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Le polyéthylene téréphtalate (PET) est devenu leténeh de choix pour le
conditionnement des huiles de table car il offre umeilleure protection contre I'oxygéne et
une résistance élevée aux chocs. La minimisatiola gghoto oxydation altérative dans les
emballages transparents peut étre assurée paliséitibn des stabilisants UV ou des
composants incolores qui absorbent les rayonneméeis(Guides de bonne pratique
d’hygiénes, 2011).

» Le polychlorure de vinyle (PVC) : employé pour la fabrication des bouteilles d’eau,
d’huile, de vin ou de vinaigrdNRA, 1998).

[11.2. Le verre

Le verre, en tant que matériau d’emballage, ocd¢ap@urs une place privilégiée au
sein du secteur des industries agroalimentairesn&tériau trés ancien jouit toujours d’'une
excellente image de marque au niveau des consomrsagipres desquels il bénéficie d’'un
important capital de confiance qui ne se démentpdd des années, notamment en raison de
son innocuité.

[11.2.1. Définition

Le verre est complexe composé essentiellementlide §5i0%,), d’oxyde de sodium
(N&O) et d’'oxyde de calcium (CaO). Il est constitué ya réseau irrégulier de molécules de
silice dans les mailles du réseau se placent déérments dit « modification XCHEFTEL
etal., 1976).

La fabrication du verre s’effectue selon un proussatégré et continu qui permet a
l'intérieur d’'une méme usine d’obtenir directeménproduit fini, ce qui n'est le cas pour les
autres types d’emballage. Les emballages réalisésme sont classiguement des bouteilles,
flacons, pots, bocaux, verres et gobeleiSANT et al., 2007%.

[11.2.2. Caractéristiques du verre

D’apresHUGEL et PAJEAN, (1998), le verre utilisé comme matériau d’emballage
en agroalimentaire doit présenter les caractéusticsuivantes :

» |l doit étre chimiquement inerte vis-a-vis des ldps et produits alimentaires et ne
présente pas de probleme de compatibilité ;

* Rigide pouvant prendre des formes variées mettamtikeur les produits emballés ;

* Transparent pour controler visuellement le prodeit de le faire voir au
consommateur. Il peut étre coloré pour permettre protection contre les rayons

ultraviolets ;

=
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* |l ne laisse pas passer les odeurs et les arbmeslde qualités organoleptiques de
I'aliment ne sont pas modifier ;
* Résistant a la pression interne élevée qui lui $oiir certains liquides (eau minérale
gazeuses, limonade).
[11.2.3. Utilisation du verre
Le verre est essentiellement utilisé pour I'emiggdlades boissons et les produits
alimentaires solides ou semi- liquides (produiitsdes, aliments pours bébé, confiture)
On distingue plusieurs variétés de verre selondapacité a absorber les radiations et
a faire barrage aux ultra-violeBEAUCHESNE, 2008 :
* Le verre blanc pour I'eau, certains jus, les conds, les yaourts ;
» Le verre feuille morte pour certains jus ;
* Le verre ombre-rouge pour la biére et certains jus
* Le verre champagne (teinte vert-bleu) pour la béddéuile.
IV. Les métaux
L'utilisation des matériaux métalliques pour lealage des densités alimentaires est
justifiée par certaines de leurs propriétés a keren forme, rigidité, solidité, imperméabilité,
opacité vis-a-vis des rayons lumineux, conductierladchaleur,etc. lls sont essentiellement
mis en ceuvre dans les emballages des produitstesgpecar ils sont particulierement bien
adaptés a la langue conservation. De plus, les llagba métalliques sont recyclables
(JEANT et al., 2007.
Des métaux se partagent le marché de I'embattagellique :

e L’aluminium
Ce matériau présent des propriétés intéressamesne la protection contre la

lumiere, les ultraviolets et I'numidité. Il conastaussi une barriere fiable contre I'oxygene et
les micro-organismes. De plus, I'aluminium posséae excellente conductivité thermique et,
de ce fait, a un tres bon rendement énergétique gréparer et servir la nourriture. Il assure
une bonne diffusion de la chaleur, rapide et unirCeci permet une cuisson réguliere des
produits dans tout le récipient. Enfin, I'aluminiuvma demande pas beaucoup d’entretien et |l
est trois fois moins lourd que lacier ce qui pdrnde réduire les colts de
transport HAMANI et al., 2008.

* L'acier

Il existe différentes sortes d’acier utilisé en tamh alimentaire. Le principal matériau
pour boites de conserve est le fer blanc éleciquigt; c’est une mince feuille d’acier revétue
d'une couche d'étain pur sur ses deux fadédfANI et al .,2009.

-
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IV.1. Matériaux cellulosiques
IV.1.1. Le papier et le carton

Le papier constitue le résultat d’enchevétremeéiedhents fibreux fins disposés pour
former une nappe réguliere. La fabrication de I @&sentiellement a partir de bois tendre
auxquels on ajoute souvent des produits de réclipeéi@u de recyclage.

Le papier est un support, renouvelable et recyelallonnant une rigidité a
'emballage mais n’ayant pas de propriétés basierede soudabilité. Il devra donc souvent
étre utilisé sous forme de complexes, en assoniai@®c une feuille d’aluminium et un
polymére pour la soudure. On trouve également dmsies enduits de chlorure de
polyvinylidene (PVDC) offrant une bonne barrieréeaau et a I'oxydation JEANT et al .,
2007.

IV.1.2. Le bois

Matériaux naturel, homogéne, composé de fibrestedges liees entre elles par une
structure élastique.

Le bois brut présent beaucoup de qualités telle: dggereté, bonne résistance mécanique et
chimique, isolation thermique, bonne hygroscopi@tésorbe I'eau sans condition).

Il est utilisé soit au niveau primaire comme plate@our les fruits et légumes, secondaires
comme boites de fromage ou tertiaire comme palé@EesUCHESNE, 2008§.

IV.1.3. L'argile

C’est un mélange de terre a grains trés fins satie. Ces matériaux ont d’abord recu
une forme puis fixé par la cuisson, ils sont uwdiscomme articles ménagers (assiettes,
jarres...).

IV.1.3.1. Caractéristiques de l'argile

L’argile est considérée comme un bon régulateurcpagpropriétés d’absorption et de
diffusion de l'humidité, elle est perméable a I'eati dispose d’'une masse volumique
importante, ce qui permet demmagasiner la cha&tude la restituer lorsqu’il fait froid.
(HASSANI et al., 2009.

Les principales caractéristiques des matériaux biatiage sont représentées dans le tableau
VILI.

&
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Tableau VII: Avantages et inconvénients des principaux matgriad’emballage
(GONTARD, 1999).

Matériau d’emballage Avantage Inconvénient

-Large gamme de formes et de

propriétés possible ; -Inertie limitée : migration ; possible d'éléments
-Soudure facile ; nocifs ;

Tous les plastiques -Léger ; -Résistance a la chaleur limitée ;
-Imprimable ; -Non biodégradable ;

-Faible colit Stockable dans unCertains sont perméables a I'eau gaz.
volume réduit ;
-Recyclable.

-Le moins cher, le plus produit ;
PEBD -Léger ; -Forte perméabilité aux gaz et a la vapeur.

(Polyéthyléne basse densité) -Résister aux températures de

congélation.

-Un des plus légers ;

PP -Transparent. -Perméable aux gaz et a la vapeur d’eau.
(Propyléne)
-Trés transparent ;
PET -Bonne résistance mécanique ; | - Prix élevé
(Polyéthyléne téréphtalgte | -Peu perméable aux
gaz ;(bouteille).
-Transparent ;
PVvC -Bonne résistance a I’humidité ; | -Polluant (de plus en plus remplacé par le RET
(Chlorure de polyvinyle) -Peu perméable aux gaz. pour I'eau).
-Bonne propriétés barriere |a
EVOH I'oxygéne. -Prix élevé
(Copolymeére d'éthylene dt
d’'acétate de vinylg
hydrolysé)
-Inertie  élevée : sécurité  du
consommateur ; -Poids trés supérieur aux autres matériaux ;
-Trés bonnes propriétés barriérg ;-Fragile ;
Verre -Bonne résistance thermique ; | -Encombrant au stockage et au transport ;
-Impression possible ; -Co(t parfois élevé.
-Réutilisation et recyclage
possible ;

-Léger et souple ;

Papier carton -Recyclable ; -Sensible a I'humidité (donc utilisable popr
-Biodégradable ; produits peu humides ou a durée de vie court) ;
-Bon marché. -Résistance mécanique limitée ;
-Opaque.
-Bonnes propriétés barriére ;
Métal -Trés bonne résistance;Corrosion possible ;
mécanique et a la chaleur ; -Sensible aux chocs au niveau des fermetures ;
-Recyclable. -Réutilisation limitée ;
-Opaque.




Chapitrell Emballage alimentaire

V. L’étiquetage

L’étiqguetage représente les mentions, indicatiamarques de fabrication ou de
commerce, images ou signes se rapportant a uneadalimentaire figurant sur tout
emballage, document, écriteau, étiquette, bagueoberette accompagnant ou se référant a
cette denrée alimentairAIDOL, 2004).

V.1. Mentions obligatoires

Tout les étiquétes de denrée alimentaire doit artaples mentions suivants :

* Ladénomination de vente ;

» Laliste des ingrédients ;

* La quantité nette,

* La quantité de certains ingrédients ou catégories ;

» La date de durabilité minimale ou, dans le casate@k alimentaires trés périssables
microbiologiquement, la date limite de consommata&insi que l'indication des
conditions particuliéres de conservation ;

* Le nom ou la raison sociale et I'adresse du fahtioa du conditionneur ;

* L’indication du lot,

* Le lieu d'origine ou de provenance chaque fois kpmission de cette mention est
de nature a créer une confusion dans l'esprit deh&teur sur l'origine ou la
provenance réelle de la denrée alimentaire ;

* Le mode d’emploi chaque fois que sa mention estssaire a un usage approprié de
la denrée alimentaire ainsi que, le cas échéarst, denditions particulieres
d’utilisation. AFIDOL, 2009).

V.2. Dénomination de vente

Selon la Groupe Permanent D’étude des Marchés deréBe Alimentaires
(GPEM/DA, 2005 sur les huiles végétales :

v L’huile végétale provenant d’'une seule graine aundseul fruit doit étre dénommée
« huile de ...» (nom de la graine ou du fruit) ;

v" L’huile constituée d’huile vierge doit étre dénonen€ Huile vierge » (Nom d’une
graine ou d’'un fruit) ;

v" L’huile constituée d’huile d’olive est dénommés fenction de ses caractéristiques

« Huile d'olive vierge extra » ou « Huile d’oliveerge » ;

%
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v" L’huile constituée d’'un mélange d’huiles végétaddimentaires doit étre dénommée
« Huile végétale » ;
v" L’huile constituée d'un mélange d’huiles d'olive firmées et d’huiles d'olive

vierges » ;

-« Préparation alimentaires ou culinaire a baseil#hde ...(nom d’'une graine ou d’un
fruit ou « végeétale » il s’agit d’'un mélange d’la)iet d’aromates (ou d’ardme).

-Pour les mélanges d’huiles d’olive (ou de grigndimdive) et d’autres huiles végétales,
dés lors que I'étiquetage fait référence a la présed’huile d’olive (ou de grignons
d’olives) (dessins, mots) en dehors de la listeidgsedients, la dénomination de vente
« melange d’huiles végétales (ou leurs noms spéef) et d’huile dolive (ou de
grignons d’olives) « doit étre utilisée, suivieatitement par I'indication du pourcentage
d’huile d'olive (ou de grignons d’'olives) dans le&kange.

V.3. Intérét de I'étiquetage

Selon la Direction Générale Santé et protectios @ensommationG SANCO,
2006 : L'étiquetage est un outil commercial importauii doit étre envisagé comme partie
intégrante de la communication entre acteurs gmojdes entreprises aux consommateurs,
directement ou via des intermédiaires). Méme s&knplus aujourd’hui le seul moyen de
transmettre des informations aux consommateurgste un instrument efficace a cette fin.
L’étiquetage permet aux consommateurs de fairegpaant de vente, un choix éclairé et de
connaitre, s’ils décident d’acheter un produiteetrieilleure facon de l'utiliser.
Du c6té de lindustrie, I'étiquetage est un outiliggant employé de maniere efficace et
responsable, permet non seulement aux opératetrardenettre les informations essentielles
mais également de mettre en évidence les atousude produits par rapport a ceux de leurs
concurrent.

Alors que l'étiquetage doit profiter a la fois aansommateur et a I'opérateur, la
réalité révele de fréquentes déficiences du maeth¥dn nombre d’acteurs affirment que le
potentiel offert par I'étiquetage n’est pas pleirgmexploité (le consommateur n'utilise pas

les étiquettes de maniere systématique.

VI.4. La fermetures
La fermeture correcte des emballages est un éléreeséntiel pour garantir
I'étanchéité de l'article dans sa globalité. Uresstgrande variété de model de fermetures ou

bouchages existe pour les bouteilles :

2y
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e Bouchons a vice en aluminium ou en plastique avepint interne et une jupe plus
ou moins haute préfiletée ou non. Dans ce derrasr e bouchage est serti sur la
bague a vice de la bouteille. Ces bouchages peéwentimprimés et décorés et servir
a la mise en valeur du produit ;

e Bouchons couronne : capsules en fer blanc ou fesnuh verni et décoré,, a jupe
ondulée, munie d’'un joint interne a sertir surdaie de la bouteille.

lls peuvent comporter a la base une collerettengasant I'inviolabilité du contenu avant son
premier usage ; la collerette se sépare lors geelmiere ouverture au dévissage par rupture
des parties non incisées au dépsitt LTON et BUREAN 1989.

&
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Notre étude a pour but de suivre I'évolution ddaias parameétres physicochimiques de
I'huile d’olive conditionnée dans deux types d’erifdoge (verre opaque et plastique transparent)

et entreposée pendant six mois au laboratoiretearipérature ambiante et a la lumiéere du jour.

Cette étude a été realisée au niveau du labagatoimmun | et Il de la faculté des
Sciences Biologiques et des Sciences Agronomiqedd®J¥MTO. Les différentes analyses

physico-chimiques effectuées sont :

- Lateneur en eau et en matiéres volatiles ;

- Détermination de I'absorbance en ultraviolet (2@®et 232 nm) ;
- Lateneur en phénols totaux dans 'UV44# ;

- Lateneur en ortho-diphénol dans 'UV{#) ;

- Lacidité ;

- L’indice de peroxyde ;

- Indice d'iode ;

- Test de schaal ;

- Lateneur en chlorophylles ;

- Lateneure en caroténoides ;

- La composition en acides gras par la CPG (au nidedUNA).

|. Echantillonnage
Les olives de la variété Chemlal, a partir desgjest extraite I'huile, ont été récoltées
manuellement le 19/12/2016 dans verger situé daregion d’lfigha (Tizi ouzou).

|.2 Extraction de I'huile d’olive

Les olives aussitot récoltées sont transportées dae caisse (cageot) a I'I'TAF de
Sidi Aich pour I'extraction de I'huile au moyen diwléodoseur. Les conditions d’extraction
sont illustrées dans le tableau N°, ci-dessous.
Tableau VIII: caractéristiques principales et les paramétresisadi de ce systeme

d’extraction

Types de décanteur Trio phases, grignons, margine et I'huile

Broyage A éteé effectué a I'aide d’'un broyeur & marteau

Malaxage A effectué dans des récipients en inox, de lkgalgemance, pendant 30
minutes

Systeme d’extraction Centrifugation ; une centrifugeuse verticale pehdamn & 2 min
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L’huile extraite a été conditionnée dans des hitbeseen verre marron et en plastique
transparent, de 250 ml de contenance. Ces bosteifie été délivrées par IFRI OLIVE de
Bejaia. Les échantillons d’huile, conditionnéesgaes types d’emballage, sont entreposés au
laboratoire pendant six mois, a la température antbiet exposées a la lumiére du jour.

Les analyses physico-chimiques ont été effectsaes’huile, a raison de trois mois
entre une analyse et autre : Mois de mars, mogidet le mois de septembre.

3. Méthodes d’analyses
3.1. Analyses physiques
» Teneur en eau et en matiéeres volatiles

La teneur en eau et matieres volatiles de I'hesé déterminée selon la méthode
décrite par la normAFNOR NF T606-201 d’octobre 1984

La teneur en eau et en matiéres volatiles d’'upsgras est définie comme étant la
perte de masse subit par ce produit apres sonfagauh 103 + 2°C, pendant un temps
suffisamment court (1heure) pour éviter I'oxydatiamais suffisamment long pour permettre
I'élimination totale de 'eau.

Le principe consiste a chauffer une prise d'essdi03 + 2°C dans étuve jusqu’a
I'élimination compléete de I'eau (Annexe 01).

La teneur en eau et en matiere volatiles, estiméar en pourcentage en masse est

déterminée par la formule suivante :

H(%) =Hx 100

H : Humidité ;

Mo : masse en gramme du bécher ;

m1: masse en gramme du bécher et de la prise d’essai ;

m,: masse en gramme du bécher et du résidu de ladessai apres chauffage.

* Absorbance en ultraviolet
La détermination de I'absorbance spécifigue anmagment ultraviolet a été effectuée
conformément a la normA-NOR NF T60-232 de juillet 1978.
Le principe de la méthode consiste en la meseit&aldsorbance a 232nm et a 270 nm
d’un échantillon de corps gras en solution dansddme pur (Annexe 02).

L’extinction spécifique a une longuetdtegonde eshrie par la relation suivante :

7
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Binlh) = — 30

Ou:

Eicm (A) : Extinction spécifique a la longueur d’ontde
A;.: Densité optique a la longueur d’onde
D: Epaisseur de la cuve encm ;

C: concentration de la solution en g /100ml.

[I.2. Analyses chimiques

* Acidité

L’indice d’'acidité est la masse d’hydroxyde de gssium (KOH) nécessaire pour

neutraliser les acides gras d'un gramme de coguss ga méthode utilisée est celle décrite par

la1SO 660.

Le principe de la détermination de I'acidité deuile est celui d'un dosage acido-

basique (Annexe 03).

C’est une réaction de neutralisation dont le sché&aationnel est le suivant :

L’acidité est exprimée par la relation suivante :

V.CM
A(%) - 10.m

Ou:
: volume en ml de la solution de KOH utilisé poutiteage;

Vv

C : concentration exacte en mol/l de la solution dd-KO
M : masse molaire (g/mol) de I'acide oléique (282 d)mo
m

: masse, en gramme, de la pris d’essai.

X
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* Indice de peroxyde
L’indice de peroxyde donne une évolution sur largité de peroxydes présents dans
un milligramme de corps gras. Il est obtenu paddtermination de la quantité d’iodure de
potassium transformée en iode sous 'action deyfjexe actif des peroxydes.

La méthode utilisée est selon les normes ISO 3%6thdxe 04). En présence de
I'oxygéne de l'air, les acides gras insaturés dypsgras s’oxydent en donnant les peroxydes

selon la réaction suivante

i R-CH=CH-R + Q R-CI—|I-CI|—|—R !
! 0O
i Acide gras peroxyde !

L’expression des résultats pour cet indice ests@alpar la relation suivante :

V—Vg

Ip(meq d'O2/Kg) = ® N * 1000

Ou:

Ip : indice de peroxyde;

V : volume de thiosulfate de sodium utilisé pour lag’essai;
Vo: volume de thiosulfate de sodium utilisé pour l&@ssblanc;
N : normalité de la solution de thiosulfate de sod{0r81) N;

P : prise d’essai en gramme.

* Teneur en indice d’iode
L’indice d’iodeest le nombre de grammes d’iode fixé par 100 gramheneorps gras. Le
principe consiste en une fixation des halogéneslesirdoubles liaisons éthyléniques des

acides gras insaturés.
L’indice d’iode est calculée par la méthode déqMAESTRI et al., 1998).

Le principe consiste de calculée l'indice d’iodepartir des acides gras insaturés (acide
Palmitoléique, acide oléique, acide linoléiquedadinolénique).
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L’expression des résultats pour cet indice ediséapar la relation suivante :

li=(% d’acide palmitoléique x 1,001) + (®acide oléique x 0,899) + (% d’acide
linoléque x1,814) + (% d’acide linolénique x 2,737)

» Test de schall
Ce test consiste a oxyder la matiere grasse dam&tuve a 60°C. La mise en
évidence de l'oxydation est montré par la mesurd’iddice de peroxyde sur des
prélévements fait aprés cing jouNMADEEN et al., 2013.(Annexe 05).
e Teneur en phénol totaux
La teneur en polyphénols totaux de 'huile d'oliest déterminée au réactif de folin-
Ciocalteu. Ce dernier réduit par les composés gdiygres pour donner une coloration bleue.
L’intensité de la coloration est directement prajeomelle a la concentration des polyphénols
dans la solution (Annexe 06).
Les résultats sont exprimés en mg d’acide gallipsekg de I'huile en se référant a
une courbe étalon obtenue a partir de concentstooissantes d’acide gallique allant de
Omg /kg a 100mg/kg (Annexe 06).

e Teneur en chlorophylle et des caroténoides

La méthode de dosage de la teneur en chlorophlyltee® caroténoides est basée sur
l'existence d'une bande dabsorption spécifiqgue rpoaes composées par un
spectrophotometre visible dans la longueur d’'onelésd0 nm pour les chlorophylles et 470
nm pour les caroténoides (Annexe 08).

Expression des résultats par la relation suivante :

Ag70% :Ld3
Chlorophylle (mg/Kg) =
613x100xd

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

Ag7x10°

Caroténoides (mg /kg) =
2000 x10xd

&
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Ou:
A: Absorbance a la longueur d’onde indiquée;

d : épaisseur de la cuve en cm.

» Composition en acides gras

La détermination des concentrations en pourcentdge différents acides gras
constitutifs de I'huile d’olive seront analysés parchromatographie en phase gazeuse sous
forme d’esters méthyliques préparés.

Le corps gras est estérifié en présence de méthiaemlesters méthyliques des acides
gras sont séparés sur une colonne polaire et kmséen fonction de leur poids moléculaire,
la surface correspondante a chacun d’eux est éaloefl rapportée a la surface totale des
différents acides gras pour obtenir un pourcenthgeméthode utilisée est celle décrite par
(CEE2568/91, 1991 (Annexe09).Les résultats différentes concentrations des aadigas
sont donnés sous forme sous forme de tableau @ab/Ill) et des chromatogrammes
(Annexe 09).

&
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1. Indices de qualité
1.1. Acidité

L’indice d’acidité est un critere de qualité pettast de déterminer la teneur en acides
gras libres qui renseigne sur I'activité de lipasastabilité de I'huile ainsi que sur la qualité
du fruit. Les acides gras libres dérivent de I'lojgse des triglycéridesKQUIDRI, 2008).

Les résultats obtenus sont représentés dans ta Ml 1.

o
»
J

D1 D2 D3
Durée de stockage de I'huile

Figure N°11 Valeurs moyenne d’'indice d’acidité en % pour hesles d'olive analysées en

fonction de I'emballage et la durée de stockage.

Les valeurs enregistrées dans les différentsndéitlbas analysés varient de
0,22 a 0,35% qui sont donc inclue dans la catégteid’huile d’olive vierge extraGOl,
2015. Par ailleurs, nous constatons, dans les deuestyg'emballages, une I|égére
augmentation du taux d'acidité. En effet, dans ds de I'emballage en plastique (p) les
valeurs de I'acidité varient de 0,22 a 0,30, co22 a 0,35 % pour I'emballage en verre
marron. Cette |égére augmentation du taux d’aciditécours de stockage de I'huile a été
observé par de nombreux aut@dtLAN et al., 2001),et qui peut s’expliquer par I'’hydrolyse
spontanée ou enzymatique des triglycéridd3ARIAN et al., 1998).
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1.2. Indice de peroxyde

La détermination de l'indice de peroxyde des huiéslives permet d’évaluer le
niveau d’oxydation primaire par 'oxygéne. L'actiale I'oxygéene et I'action indirecte des
autres facteurs qui permettent a l'oxygene de =serfsur les acides gras entrainent
I'oxydation de I'huile MEFTAH et al.,2014).

L’indice de peroxyde est le nombre d’hydro peroxsydiermés dans un corps gras au
cours de sa conservatialHLIF et al., 2000Q.

L'indice de peroxyde est exprimée en milliéquivdld’'oxygene actif par kilogramme
d’huile (még Q actif/Kg d’huile d’'olive) BOULFAN et al., 2019. Les résultats obtenus

sont représentes dans la figure N° 12.

Indice de peroxyde
= =
H (o)} (o] o N
<
3

N
1

o

D1 D2 D3
Durée de stockage de I'huile

Figure : 12 Valeurs moyenne d’indice de peroxyde en meg /@® pour les huiles d'olive

analysées en fonction de 'emballage et la durégtatkage.

Les résultats obtenus montrent une augmentatidiindece de peroxyde au cours de
'entreposage de lhuile. Cette augmentation etsque similaire entre les deux types
d’emballage. En effet, les valeurs enregistréegerntide 3,75 a 9 meq d'fkg. Ces résultats
corroborent ceux obtenus p&HAYA et MENSOURI (2008). Par ailleurs, les valeurs
enregistrées sont toutes conformes a la norme fiaéde COI, 2008 qui est< 20 (meq Q
d’huile).
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1.3. L'indice d’iode

L’indice d’iode est en relation avec le nombre dtaibles liaisons des acides gras
constituant I'huile. Cet indice e indique le degrilastauration des huiles, il renseigne aussi
sur leur état d’'oxydatiorKARLESKIND, 1992).

Les valeurs moyennes de lindice diode des MRuilfolive analysées sont

représentées dans la figure N° 13.
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Figure 13 : Valeurs moyenne d’indice d’iode en g/ 100g p@&s huiles d'olive analysées en

fonction de I'emballage et la durée de stockage.

D’aprés les résultats obtenus, les valeurs moyedeelindice d’iode varient entre
87,71 et 83,97 g d'iode/100 g de 'huile; ces riedalsont conformes aux normes fixées par le
(COl, 2015 pour les huiles d’olives vierge (75-94 g d’iodgdlg de I'huile), on remarque
une légere diminution de cet indice qui peut s'ep@r par la perte des liaisons éthyléniques
par les acides gras insaturés lors du processuydition qui est confirmé par les résultats

obtenus précédemment pour I'indice de peroxyde.

1.4. Absorbance dans 'UV

L’oxydation d’'un corps gras conduit a la formatides hydroperoxydes qui absorbent la
lumiére au voisinage des 232 nm. Si I'oxydation pmursuit, il se forme des produits
secondaires de I'oxydation, en particulier destdicés et cétones insaturés qui absorbent la
lumiere vers 270 nm. L’huile d'olive vierge doita@w des coefficients d’extinction a 232 nm

et 270 nm, respectivement inferieure ou égale @025 COI, 2015).
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a. Abs 232
Les valeurs moyennes d’extinction spécifique a 232des différents échantillons de

I'huile d’olives analysées sont conforme aux nornaesCOl, 2015

La figure N° 14 illustre I'’évolution de ce parameeau cours de stockage de I'huile.
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Figure N° 14: Valeurs moyenne d'extinction spécifique a 232 dihuile d'olive analysées

en fonction de I'emballage et la durée de stockage.

Les valeurs de I'Abs a 232 nm, illustrées dans iguré N°12, montre une
augmentation de cet indice dans les deux typeslii#age. Toutefois, cette augmentation
est légérement plus élevée dans le cas de I'engeala plastique. En effet, les valeurs
évoluent de 1,8 a 2,6 et de 1,8 a 2,3 respectivedars I'emballage en plastique et en
verre. Cette différence pourrait s’expliquer paeffet de la lumiére dans le cas de
'emballage en plastique transparent. Cette augptien est due a la présence des produits
primaires d’oxydation tels que le peroxyde et lgdrbperoxydes linoléiques formés par la
fixation d’oxygéne sur les doubles liaisons, cesgoses se caractérisent par une structure

diénigue conjuguée absorbant fortement a 232nm.

L’augmentation des coefficients d’extinctions deflds stockées dans I'emballage en
plastique pourrait étre due a la forte absorbanes adjuvants (les stabilisants et les
plastifiants qui ont passés dans I'huile par migrgtqui absorbent fortement aux UV, ainsi

que la perméabilité du plastique a I'oxygeNA(T ALI, 2008).
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b. Abs 270
L’analyse de ce paramétre permet de déduire laapcésdes produits secondaires de

I'oxydation.

La Figure®15: Montre que les valeurs moyennesaiditiction spécifique a 270 nm
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Figure N°15: Valeurs moyenne d'extinction spécifique a 270dinuile d'olive analysées en

fonction de I'emballage et la durée de stockage.

Les valeurs de I'Abs a 270 nm, illustrées dansgaré N°13, montre une augmentation
de l'abs & 270 nm dans l'huile conditionnée dars deux types d’emballage, cette
augmentation est plus élevée dans le cas de I'dagleakn plastique. En effet, les valeurs
enregistrées varient de 0,11 a 0,18 dans I'embakagplastique et de 0,11 a 0.14 dans le cas
de I'emballage en verre marron. Cette differengmie que I'huile conditionnée dans

'emballage en plastique transparent est plus égada réaction d’oxydation.

1.5. Teneur en eau et en matiere volatiles
L’huile d’olive renferme de I'eau ayant sont origire dans les tissus végétaux ou
dans les procédé d’extraction et cette constitudaateur limitant dans la conservation de
I'huile. (KARLESKID, 1992).

S
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Les valeurs moyennes de la teneur en eau et erermatblatiles des huiles d'olive
conditionnées dans le verre marron (vm) et le jgast(p) sont représente par la Figure
N° 16.
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Figure N° 16: Valeurs moyennes de la teneur en eau et en nestilatiles (%) de I'huile

d’olive en fonction de 'emballage et la durée tleckage.

D’aprés les résultats obtenus, la teneur en eaunatieres volatiles durant toute la
durée du conditionnement et de 0,1% a 0,12% pcuddeix types d’emballage : le plastique
transparent (p) et le verre marron (Vm). Ces valasont conformes aux normes fixées par le

(COl, 2015 pour les huiles d’olives vierges et qui ser@,20%.

La figure 11 montre également un léger écart deefeeur en eau dans I'huile
conditionnée dans les deux types d’emballage. bésuvs sont légerement plus élevées dans
le cas du plastique. Par ailleurs, les résultatsggstrés montre une relative stabilité de ce

parametre au cours de stockage de I'huile.

L’eau constitue I'impureté la plus abondante damgile d’olive extraite, par ailleurs
cette humidité provient également de I'eau contedaes les drupes introduites lors de
'extraction et dont la richesse en eau dépend thean de maturité des fruits et

accessoirement des conditions climatiques et dareuties olivesGHIMI, 2006).

D’aprés nos résultats, on constate que parmi éexx dypes d’emballage utilisés le

verre et le plus approprié pour maintenir I’lhumadithuile.
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1.6. Pigments

1. chlorophylles

Les chlorophylles sont des composés photosensibfesbles de transférer I'énergie de
la lumiére en radicaux libres d’'oxygene qui réagigsvec les acides gras insaturés de
I'huile. La réduction des chlorophylles a pour cémsence visible la perte de coloration de
I'huile (DANDJOUNA et al., 2008.

Les chlorophylles sont responsables de I'activitydative de I'huile d’olive en raison
de leur nature anti-oxydante dans I'obscurité etgxydante a la lumier&KHLIF, 2000).

Les valeurs moyennes de la teneur des chlorophgéisshuiles d'olive analysées sont
représentées dans la figure N°17.

Chlorophylles (mg/kg
N w H (O] o)) ~
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Figure 17: Valeurs moyenne en chlorophylles (ppm) d’huilesliek analysées en

fonction de I'emballage et la durée de stockage.

La figure 17 illustre I'évolution de la teneur ehlarophylle au cours de stockage de
lhuile. Cette baisse est proche dans les deuxstypemballage. Cette baisse modifie la
couleur de l'huile. La diminution de ce pigment psiexpliquer par leur dégradation. Par
ailleurs, les chlorophylles, par leurs propriétéiaxydant a I'obscurité et pro-oxydant a la
lumiére, peuvent expliquer les valeurs des indidascydation observées dans [I'huile
conditionnée dans le plastique transparent. lfeesimmandé dans le cas de I'huile d’olive de
la conditionnée dans un emballage opaque pour taeree I'abri de la réaction de la photo

oxydation.
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Dans le cas de I'emballage en plastique, les m@&Esulbbtenus corroborent ceux de
(AFIDOL, 2010) qui ont étudié l'influence de la nature du plaséicsur la conservation de
'huile d'olive vierge au cours du stockage. Cettininution pourrait étre due a une
dégradation de la chlorophylle par oxydation ers@née de I'Q par diffusion TANOUTI,
2010).

2. caroténoides

Les caroténoides se présentent sous plusiewds €y ety), le plus abadant est fie
carotene, précurseur biochimique de la vitamin€&composé est bien connu comme étant
un désactivant de I'oxygene et de ce fait, il @ststdéré parmi les inhibiteurs les plus efficace
de la photo-oxydation induite par les pigments pbylliens. L’effet protecteur dg-
caroténe ne se manifeste qu'a des teneurs supeadumg par Kg d’huile, soit 1 ppm
(JAHOUAH, 2002).

Les caroténoides en plus de leur contributionclaration de I'huile protégeraient
également celle-ci contre I'oxydation en agissamhime capteur des radicaux libres
d’oxygene DANDJOUNA et €., 200§.

Les valeurs moyennes de la teneucaroténoides des huiles d’olive analysées sont

représentées dans la figure N°18.
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Figure 18 : Valeurs moyenne en caroténoides (ppm) d’huilds/d'analysées en fonction de

'emballage et la durée de stockage.
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La figure 18 montre une baisse importante des €éaodtles apres trois mois de
stockage, puis cette teneur reste stable, entret D3. Cette baisse est presque similaire entre
les deux types d’emballage.

Les P carotene agit comme protecteur en désactivanydieme singulet produit par la
chlorophylle. En outre I caroténe aurait le role de filtrer les longueumnde actives des
radiations lumineuses en protégeant ainsi I'huibatie l'activation de I'oxygéne par la
lumiere BEN TAKAYA ET HASSOUNA, 2007).

1.7. Composés phénoliques

Les composés phénoliques sont responsables denfee [stabilité a I'oxydation des
huiles d'olive vierges. Outre leur propriété antigdante, ils possédent des propriétés
nutritionnelles et organoleptiques, qui réeduisestrisques de maladies cardiovasculaires

Les huiles d'olive vierges sont riches en compgsd@moliques appartenant a diverses
familles (phénols et hydroxyphénols, acides et@kphénols, sécoiridoides, flavonoides....).

Certains composés phénoliques conferent aux huideges une saveur amere et une
sensation de piquant. En général, les huiles é'grovenant des fruits verts obtiennent les
notes les plus fortes en dégustation que les hpilegenant des fruits mars et noirs. Ces
caractéristiques sont dues a leur forte teneur amposés phénoliques. Une trop grande
concentration en phénols donne une amertume exeessnsidérée comme un critére de
"qualité” pour 'huile (OLLIVIER et al., 2004.

Avant de procéder a la détermination de la tenewoenposés phénoliques, nous avons
établi une courbe d'étalonnage en utilisant l'agdiiqgue comme composé de référence
(Annexe 06).

Les valeurs moyennes de la teneur en polyphénalshddes d'olive analysées sont

représentées dans la figure N°19.

&
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Figure 19 : Valeurs moyenne en phénols totaux (mg/kg) pouhieles d'olive analysées en
fonction de I'emballage et la durée de stockage.

Les résultats des teneurs en phénols totaux, rdlestpar la figure 19, montrent une
baisse de ces composés au cours de stockage dle.I'Bn effet, les valeurs obtenues
diminuent de 182 a 70 ppm (D3) dans le cas de latiadpe en plastique et de 182 a 85 ppm
dans le cas de I'emballage en verre marron. Noustatons également que cette baisse est
légerement plus prononcée dans le cas de I'emieakdag plastique. La méme tendance
d’évolution a la baisse a été enregistrée par @lusi auteur§MENDEZ et FALQUE.,
2002). Une baisse de la teneur en antioxydants phénalicaezélérerait les réactions
d’oxydation et qui pourrait expliquer partiellemdiaugmentation des indices d’oxydation au

cours de stockage de I'huile.

1.8. Test de shall

Ce test consiste a oxyde la matiere grasse dangtume portée a 60°C. La mise en
evidence de l'oxydation est montrée par la mesugel'thdice de peroxyde sur des
prélevements fait toutes 4,8, ou 2¥OLF. JP, 1968).

Cette méthode présente I'avantage de se rapprdelezonditions réelles de stockage
(cas des flacons transparent d’huiles conservéés lamiere du jour et a température
ambiante).

Les valeurs moyennes de la teneurtest de shall des huiles d’olive analysées sont

illustré dans la figure N°20.
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Figure 20 : Valeurs moyenne du test de shall d’huiles d'otimalysées en fonction de
'emballage et la durée de stockage.

Selon NADEEM et al., (2013) et ANWARet al., (2007) le teste de shall est
révélateur de la stabilité de I'huile.

Les résultats obtenus est illustrés par la fig@ranontre une baisse des valeurs de la
stabilité oxydative au cours de stockage de I'hudé ce dans le cas des deux types
d’emballage. En effet, les valeurs diminuent de534,15 méq g d'@dans le cas de
'emballage en plastique et de 34,5 a 18 dansdaled’emballage en verre. Cette baisse peut
s’expliquer par la diminution de la teneur en axtaants dans I'huile.

1.9. Composition en acides gras

Les acides gras est un autre aspect essentielédaluation qualitative des huiles
d'olive. En effet, ce parametre revét une grandpoitance pour le classement de I'huile
d’olive et par conséquent pour sa commercialisafimst également I'un des moyens utilisés
pour s’assurer de I'adultération de I'huile d’olieé de détecter s'il y a lieu, les fraudes des
huiles commercialiseesChristopoulos M. et al., 2004)
Par ailleurs, en tant que principaux composés agderas grasses, les acides gras constituent
selon plusieurs étudessati Kamoun N. et Khlif. M ., 2001 ; Christopoulos M. et al,
2004 un paramétre important pour la caractérisatida définition des huiles d’olive.

Les résultats obtenus sont présentés dans le Tabldgant. La composition en acides

gras de I'huile étudiée répond aux normes fixéedep@onseil Oléicole International.

&
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Tableau IV : Composition en acides gras (%) des I'huiles d®hnalysées.

Acide gras Emballage D1 Mars D2 juin D3 Septembre dfme COI
AR IR Plastique 16,67% 17,03% 17,45%
(C16: 0) : : ’ 7,5- 20,0
verre opaque 16,67% 17,72% 18,01%
Acide palmitoléique Plastique 2,22% 2,01% 2,14% 0.3-35
(C16:1) verre opaque 2,22% 1,98% 2,50%
Acide Margarique | Plastique Trace Trace 2,60%
(C17:0) verre opaque Trace Trace 2,91%
Acide Stéarique Plastique 2,05% 3,37% 2,60% 0.5-5.0
(C18:0) verre opaque 2,05% 2,39% 2,91%

Acide linoléique Plastique 15,09% 14,22% 14,02% 35210
(C18:2) verre opague 15,09% 13,74% 14,93%
Acidelinolénique Plastique 0,51 0,51% 0,68% 00-15
(C18:3) verre opaque 0,51% 0,45% 1,27%
Acide arachidique | Plastique 0,30% 0,68% 0,55% <06
(C20:0) verre opaque 0,30% 0,51% 1,11%
AGS Plastique 4,5y 20,8 20,6 ~
verre opaque 4,597 20,62 22,03
AGI Plastique 80,98 79,88 79,16 ~
verre opaque 80,93 79,35 77,94
Plastique 65,33 65,15 64,46
AGMI verre opaque 65,33 65,16 61,74
ACGPI Plastique 15,6 14,73 14,7 ~
verre opaque 15,6 14,19 16,2
AGIAGS Plastique 17,7 3,97 3,84 ~
verre opaque 17)7 3,84 3,53

D’apres les résultats obtenus nous constatons entaire variabilité des teneurs des

acides gras de l'huile d’olive vierge par rappank deneurs initiale et ceci quelque soit la

L7
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nature de I'emballage et les conditions de stock@gatefois, ces résultats restent conforme
aux limites fixées par 1J0I, 2015).

En se référant au tableau N°IX on constate une antation du taux de l'acide
palmitique (acide gras majoritaire des acides gedarées) pour les I'huile stockée dans les
deux types d’emballage (17,45% et 18,01%). Cettgnamtation a été aussi observée par
(HILAN et al., 2007, qui ont étudié I'évaluation de la qualité dedldrid’olives vierges par
rapport aux types de récipients utilisée durastdekage.

Pour 'ensemble des acides gras insaturés on resmange certaine variation dans les
teneurs selon le type d’emballage et les conditanstockage. SeladOSSUT (2002, plus
il y a de doubles liaison ; plus la vitesse de ddgtion des acides gras est grande. En effet
pour l'acide oléique (acide gras mono insaturé nitajee), on constate une légere
augmentation aprés le conditionnement (D2), aves dencentrations respectives de
63,14%et 63,83% et on remarque aprés le conditroane(D3) une diminution pour les deux
types d’emballage avec des concentrations de 626225%,24%.

Aussi d’'apres le tableau IX on remarque une dinmmutle I'acide linoléigue (acide
gras poly insaturé majoritaire) dans les deux typémmballages. Pour une meilleure
conservation de la qualité du produit, il convigoe les huiles d'olive ne contiennent pas plus
de 10% d’acide linoléique, car cet acide est lagypal responsable du vieillissement chimique
de I'huile.

La composition en acide gras de I'huile d’oliveigoun role important pour sa qualité
nutritionnelle et organoleptique. Divers facteueds que, la variété, le degré de maturité des
olives, et le climat ont une incidence sur la cosifpon en acides gras de I'huile d’olive
(TANOUTI etal., 2017).

=






Conclusion générale

L’étude portée sur I'huile d’olive vierge, de lanété Chemlal, conditionnée dans
deux types d’emballage ( verre marron opaquetigles) et stockée a la lumiere du jour et a
la température ambiante, nous a permis de suiewllition des indices de qualité, les

pigments, les phénols, la stabilité oxydative girlefil en acide gras.

Apres six mois de stockage, la qualité de I'haialysée n’a varié que trés faiblement
entre les deux types d’emballage. Les parametrab/ssfs montre une augmentation des
indices de qualité et qui signifie le processusltéfation hydrolytique et oxydatif est
enclenché précocement dans [l'huile. Ces réactiolaftétion s’'accentuent avec le

prolongement de la durée de stockage.

Les composés mineurs: les chlorophylles, les téaoddes et les composés
phénoliqgues diminuent au cours de stockage del¢h@ette baisse est légerement plus
importante dans le cas de I'emballage en plastiaediminution de ces constituants fait
perdre a I'huile partiellement ces caractéristiqaensorielles de couleur et de godt, et sa
stabilité oxydative.

La composition de 'huile en acides gras apresrsis de conservation, n’a subi que

de Iégéres modifications.

N
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Annexes

Annexe 01: Teneur en eau et matiéres volatiles

Matériels :

Balance analytique ;
Bécher ;
Etuve réglable a 103 + 2°C.

Mode opératoire :

Régler I'étuve a 103+2°C ;

Peser un bécher a vide aprés l'avoir lavé ; sésbé m, ce poids ;

Peser 10 g de I'huile d’olive dans ce bécher, mgile poids du bécher et
huile ;

Introduire le bécher contenant I'huile dans I'étypendant 1 heure ;
Refroidir 'ensemble (bécher + huile) dans un dasseur ;

Peser I'ensemble (bécher + huile), sojtlepoids de cet ensemble.

Annexe 02 : Teneur en absorbance en ultraviolet

Matériels :

Réactifs :

Spectrophotomeétre pour mesurer des extinctions lddtraviolet entre
220 et 370 nm, avec possibilité de lecteur pougubkainité nanometrique.

Cuve en quartz prismatique, avec couvercle, deopes@ptique de 1 cm

Hexane pur.

Mode opératoire :

Dissoudre 0,1g d’huile dans 10ml d’hexane pur ;
Réglage de spectrophotométre a 232 et 270nm ;
Introduit les cuve a spectrophotometre rempliebldac (hexane pur)

puis les échantillons préparés un par un.

Annexe 03: Teneur en Acidité

Matériels :

2 Eralen-Mayer;
1 Burette de 10 ml;
Balance analytique;

Plaque chauffante.
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Réactifs :

Mode opératoire :

Ethanol & 96% ;
Solution de KOH a 0,1N ;
Phénophtaléine, solution & 10 g/l dans I'étharab®.

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

On ajoute 0,5 ml de la solution de phénophtaléorgep a ébullition ;

A température encore élevée neutralisé(en utilisaatburette) avec
précaution tout en agitant I'Erlen-Meyer avec lluson de KOH a 0,1N
jusqu'a apparition d’'une coloration rose persistant

Peser 2,5 g d’huile, dans un Erlen-Meyer 2 ;

Ajouter I'éthanol neutralisé (contenu de I'Erlen-xée 1)

Mélanger soigneusement, porter a I'ébullition &etiavec la solution de
KOH en agitant pendant le titrage ;

Arréter le titrage quand la coloration rose peesgndant au moins 10S

Noter la chute de burette.

Annexe 04 : Teneur en indice de peroxyde

Matériels :

Réactif :

Mode opératoire

1 erlen meyer ;
Pipettes 1 ml, 10 ml, 15 ml ;
1 bécher

1 burette de 10ml ou 25 ml.

Chloroforme ;

Acide acétique ;

Solution aqueuse d’iodure de potassium ;

Solution de thiosulfate de sodium @$s03) & 0,01% ;

Solution d’amidon a 1%.

Peser 2 g d’huile dans un ballon ;
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e Ajouter 10 ml de chloroforme ; puis 15 ml d’acideédque tout en
agitant afin de dissoudre I'échantillon ;

* Ajouter 1 ml d’iodure de potassium Kl (solution agse saturée
préparée juste avant son emploi (0,5 g dans 1 ealuddistillée).

* Boucher aussitot. Agiter énergétiquement pendanhllLaisser 5 mn a
I'abri de la lumiere a une température compriseech°C et 25°C ;

» Ajouter 75 ml d’eau distillée ; et titrer avec lalion de thiosulfate de
sodium pour passer de la couleur orange a jauee pal

* Ajouter 0,5 ml de la solution d’amidon. Agiter égguement. Si une
couleur violacée apparait, il y a présence de peles;

» Traiter, tout en agitant, avec la solution de thifage de sodium (0,01 N)

jusqu'a disparition de la coloration violette,

Effectuer un essai a blanc dans les mémes conslition

Annexe 05 : Détermination du teste de schaal
Réactifs :

e Chloroforme ;

* Acide acétique ;

Solution aqueuse d’iodure de potassium saturée ;
Thiosulfate de sodium 0,01 N ;

Solution d’amidon.

Mode opératoire :

Peser 20g d’huile dans un bécher puis le metre lnse a 60°C pendant cing

jours ;

Peser 2g d’huile retiré de I'étuve dans un Erlerydfe

Ajouter 10 ml de chloroforme avec 15 ml d’acidetapée tout en agitant afin de

dissoudre I'échantillon ;

Ajouter 1ml de la solution de KI ;

 Boucher aussitét ;

Agiter énergiqguement pendant 1mn ;

Laisser 5mn a I'abri de la lumiére, a une tempéeatomprise entre 15°C et 25°C ;
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* Ajouter 75 ml d’eau distillée ;

» Ajouter 0,5 ml de la solution d’'amidon ;

e Agiter énergiquement ; si une couleur violacé@aagit, il y a présence de peroxyde ;

» Titre, tout en agitant, avec la solution de thitstel de sodium (0,01N) jusqu’a

disparition de la coloration violette ;

» Effectuer un essai a blanc dans les mémes conslition

Annexe 06 : Teneur en phénols totaux

Réactif :

Hexane ;

Solution méthanol/eau (60/40) ;

Eau distillée ;

Folin-ciocalteu ;

Solution de bicarbonate de sodium a 35% ;

Acide gallique.

Extraction des phénols totaux a partir de I'huile dolive

Peser 2,5 d’huile, ajouter 5ml dhexane et 5 ml ldesolution

méthanol/eau (60/40) ;

Agiter vigoureusement pendant 2min et Laisser r@p&smin jusqu’a
séparation de 2 phases)

Récupérer 5ml de la phase aqueuse. a l'aide d'ipedte dans laquelle
se trouvent les composés phénoliques ;

Ajouter 0,5ml du réactif de folin ciocalteu ,5 dieau distillée et 1ml de
la solution de bicarbonate de sodium (35%).

Laisser reposer pendant 1 heurs a I'obscurité tevére ;

Mesure de I'absorbance a 725 nm ;

Réaliser en parallele un essai a blanc ;

Les résultats sont exprimés en mg d’acide gallgarekg de I'huile en se

référent a un courbe étalon obtenue a partir dessarations croissantes

d’acide gallique allant de Omg/kg a 400 mg/kg.
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Courbe d’étalonnage des phénols totaux

On dilue la solution standardisée de I'acide ga#igle maniére a obtenir les concentrations
(c) suivants : 0,025 ; 0,05; 0,1 ; 0,2 ; 0,4mgdaml| de la solution ;

* Ondilue 0,5 ml de chacun de ces solutions stamkeadlans 10ml d’eau distillée ;

* On ajoute 0,5 ml de Folin Denis puis on laisse ségeendant 3minutes ;

* On ajoute 1ml de la solution saturée, B&; la couleur bleue apparait ;

e On mesure la densité optique (DO) des solutionsndstaisée avec un
spectrophotometre UV visible a 370 nm.
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Courbe d’étalonnage des phénols totaux

Annexe 07 : Teneur en ortho-diphénol
Réactif :

e Hexane ;

Solution méthanol/eau (1/1) ;

Eau distillée ;

* Folin-ciocalteu ;

» Solution de molybdate de sodium anhydre & 5% ;
» Acide gallique.

Préparation de la gamme étalonnage d’acidgallique
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Annexe 08 :

Préparer une solution mere d’acide gallique a wmeentration de 100
ppm (0,01g d’acide gallique dans 100 g de la smiutnéthanol/eau
60/40).

Préparer a partir de la solution mére des solutbhges de 5 ml aux
concentrations suivantes : 25ppm, 50ppm, 100pprA@pd®, 200ppm,
300ppm, 400ppm.

Ajouter a chaque solution 0,5 ml du folin ciocalteu

Ajouter 5 ml d’eau distillée et 1 ml de la solutiole bicarbonate de
sodium é 35% ;

Laisser a I'obscurité pendant 2 heurs, ensuite ree$absorbance a 370
nm ;

Réaliser en paralléle un essai a blanc.
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Courbe d’étalonnage des ortho- diphénol

» Teneur en chlorophylle

Réactif :

* Cyclohexane

Mode opératoire :

Pése 7,59 d’huile et la dissoudre dans 25ml deohgelane ;
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* Mesure I'absorbance a 670nm.

» Teneur en caroténoides

Réactif :

e Cyclohexane.

Mode opératoire :
e Pése 7,59 d’huile et la dissoudre dans 25ml deohgslane ;

 Mesure I'absorbance a 470nm.

Annexe 9 Acides gras

Le profil en acide gras d’huile d'olive a été déteré conformément a la norme CEE

(2568/91). Les acides gras sont tout d’abord tansés en esters méthyliques :

- 0,2 g d’huile sont pesés dans un tube a vis

- Ajoutés 3 ml d’hexane

- Ajoutés 0,4 ml d’hydroxyde de potassium méthanaigi2N

- Mélangeés et agité

- 0,8ul de la solution des esters meéthyliques sonsuin injectés dans la

chromatographie en phase gazeuse (CPG)
Les caractéristiques et les conditions de la CR{lss suivantes :

- Chromatographie : chrompack CP 9002

- Détecteur : FID (250°C)

- Injecteur : SPLIT 1/100 (250°C)

- Gaz vecteur : Azote

- Colonne : DB23 (50% Cyanopropyle)

- Longueur : 30m

- Diameétre intérieur : 0,32mm*0,25UM

- Epaisseur : 0,25um

- Températures : (injecteur : 250°C ; détecteur *€80Four : 200°C)

- Vitesse de papier : 0,5 cm/mm.



