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I ntroduction

Les corps gras jouent un rdle nutritionnel tres important dans I'alimentation humaine.
Ceci sexplique par leurs apports en acides gras essentiels, en vitamines et en sels minéraux, c'est

le cas notamment des huiles végétales.

La demande en matiéres grasses vegétales augmente progressivement, c'est le cas
essentiellement de I'huile d'olive, qui depuis des millénaires fait I'objet d'une consommation
humaine importante. En effet, I'huile d'olive est un produit tres polyvalent. Connue de longue
date dans le bassin méditerranéen, ou de nombreuses générations lui ont trouvé des vertus
incomparables dans les domaines de la santé et de |’ alimentation, elle est aujourd’ hui largement
appreéciée dans le monde pour ses qualités nutritionnelles, ses effets bénéfiques sur la santé et ses

caractéres organol eptiques.

Aujourd’hui, c'est en Méditerranée que se réalise 98% de la production mondiae de
I"huile d’olive. Les techniques et les coutumes continuent de se croiser autour de la culture de
I’olivier. La production d’'huile d'olive a un réle déterminant pour les économies et |’ emploi
ainsi que pour la biodiversité des régions méditerranéennes. La production mondiale d'huile
dolives est passée de 1 453 000t en 1990 & 2 854 000 t en 2018, ce qui représente une
augmentation de 12% par rapport ala campagne antérieure (COI, 2018).

En Algérie, les superficies occupées par I'olivier sont de passées de 28 1000 ha en 2006 a
500 000 ha en 2018 (MADR, 2018). L'Algérie a produit lors de la campagne 2016/2017,
66 700 tonnes d huiles d olive contre 80 000 tonnes en 2017/2018, occupant ainsi la neuvieme

place au niveau mondial.

Le directeur exécutif du conseil oléicole international (COIl), a affirmé que I’ Algérie
recelait d’ importantes potentialités et capacités en matiere de développement de la production
d huile d olive, pour se frayer une place au sein des principaux exportateurs de cette matiere, qui

enregistre une demande croissante (COI, 2018).
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Ainsi, pour étre exportée dans des conditions conformes a la réglementation
internationale, 1" huile d olive algérienne conditionnée doit obér aux normes internationales, et
de ce point de vue, il faut savoir que seule |’ huile vierge extra est acceptée par les opérateurs du

commerce de cette denrée.

Cest dans ce cadre que Ss'inscrit notre travail qui consiste en I’évaluation physico-
chimique et sensorielle de quinze marques d huile d’olive vierge extra produites en Algérie
durant la campagne ol éicole 2017/2018.

Ce présent manuscrit s articule en deux parties :

» une synthese bibliographique relative a la technologie oléicole et aux facteurs

influencant laqualité de " huile d olive
» Une partie expérimentale consacrée aux matériel et méthodes utilisés pour
I’ évaluation des paramétres de qualité de I'huile d'olive et I’analyse des résultats

obtenus

Nous terminerons par une conclusion générale
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I.L olive

L'olive est le fruit de I'olivier, arbre fruitier caractéristique des régions
meéditerranéennes. Sur le plan botanique, ¢’ est une drupe de forme ovoide, a peau lisse,
enveloppe charnue riche en matiere grasse, renfermant un noyau tres dur, osseux, qui
contient une graine. La couleur de I’olive, d’ abord verte, vire au noire a pleine maturité
(Soni et al., 2006).

[.1. Structuredel’olive

L’ olive est composée de trois parties: la cuticule (épicarpe), la pulpe (mésocarpe) et
le noyau (endocarpe). La pulpe (mésocarpe) contient la majeure partie de I'huile d olive
(Ajanaet al., 1999). La figure ci-dessous donne la structure et la composition physique de

I”olive (en % du poids sec del’ olive).

Epicarpe (2 a2,5%)
Mésocarpe (71,5 & 80,5%)
Endocarpe (17,3 & 23%)
Embryon (2 a 5,5%)

Figure 1 : Section transversale et composition physique de I’ olive (Nefzaoui, 1999)

I.2. Composition chimique

Le fruit d'olive est composé principalement (Tableau 1) d'eau, d'huile, de
composés hydrosolubles (sucres, acides organiques, composés azotés, phénols) et constitué
en outre d’ une fraction colloidale insoluble (Iles hémicellulose, les celluloses, les pectines,

des protéines structurales et enzymatiques) (Servilli et al., 2012)
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Tableau |: Composition chimique de I’ olive exprimeée en pourcentage (Zamoraet al.,
2001)

Constituants Quantité
Eau 50
Huile 22
Protéines 1.6
Sucres 19.1
Cellulose 5.8
Sels minéraux 1.5

[1. L huiled’ olive
[1.1. Définition

L’ huile d'olive vierge est une huile obtenue du fruit de I'olivier uniqguement par des
procédés mécaniques ou d'autres procédés physiques dans des conditions, thermiques
notamment, qui n'entrainent pas d'atération de I'huile, et n‘ayant subi aucun traitement

autre que le lavage, la décantation, la centrifugation et lafiltration. (COI, 2018).

[1.2. Composition chimique del’huiled’olive
La composition chimique de I’ huile d olive (Olea europaea, L.) dépend largement
de la variété du fruit, des conditions agronomiques, du degré de maturité, des procedés
d extraction et des conditions de stockage (Cichelli et Pertesana, 2004).
Les composants de I'huile d'olive sont souvent classés en deux fractions une

fractionmajeure et une fraction mineure.

[1.2.1. Fraction majeure

La fraction majeure, appelée aussi fraction saponifiable ou glycéridique, constitue
98- 99% du poids de I’ huile d'olive vierge. Cette fraction est composée principa ement de
triglycérides. Untriglycéride est unester du glycérol et d’ acides gras (figure 2).
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o
Hzc-o-g-m sn-1 position
o
R2 (l‘.! -0-CH sn-2
o
Hz2C-0O -(l.l“.-RS sn-3

Figure 2 : Structure chimique du Triacylglycérol

[1.2.1.1 Acidesgras

Les acides gras (AG) sont des acides carboxyliques et contiennent souvent une
longue chaine aliphatique non ramifiée. Les acides gras sont classés, en fonction de leurs
propriétés structurales et chimiques en acides gras saturés (AGS), mononinsaturés
(AGMI) et polyinsaturés (AGPI), selon I'absence ou la présence d’une ou plusieurs

doubles liaisons dans leurs chaines carbonées (Lopez et al., 2014)

Les acides gras insaturés, ils sont souvent référencés selon la position de la
premiére double liaison par rapport au groupement méthyl terminal. Il existe 2 grandes
familles d' AGPI : la série en n-6 (ou oméga 6) et la série n-3 (ou oméga 3). Dans |’ huile
d olive on trouve de |’ acide linoléique (oméga 6) et de I’ acide a pha-linolénique (oméga
3). Ces acides gras sont dits « essentiels » car ils ne peuvent pas étre synthétisés par
I”homme et doivent donc étre apportés par I’ alimentation.

Lafigure 3illustre les structures chimiques des principaux acides gras

del’huile d' olive vierge.

W\f\/\/\/\/ﬁ\ou
Acideoléique - : . e

Acidelinoléique WDH

Figure 3 : Structure chimique des principaux acides gras de |’ huile d’ olive vierge
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Le profil en acides gras de I’ huile d'olive est caractérisé par la dominance I’ acide
ol é que mono-insaturé (jusqu’ a 80%), suivi, en moindre importance, par |'acide linol & que
polyinsaturé (2,5a20%) et|'acide pal mitique saturé (10-20%).

L’acide oléique, possédant une seule double liaison, est moins susceptible a
I’ oxydation et procurant donc al”huile d’ olive vierge une meilleure stabilité oxydative,
comparativement aux huilesrichesen AGPI (Owen et al., 2000).

Certains paramétres, tels que la région de production, l'altitude, le climat, la variété
d olive, et le stade de maturité du fruit peuvent influer significativement la composition
en acides grasde|’huile d' olive vierge (Ingles et al., 2010).

[1.2.1.2. Triglycérides

Les triglycérides de I’ huile d’ olive sont caractérisés par leur composition en acides
gras et leur structure glycéridique (Leger, 2003), dont la mgjorité (environ 25 a 51,7%) se
présente sous forme de trioléne (Abaza et al., 2002). Les principaux triglycérides de

I"huile d' olive sont représentés dans le Tableau I1.

Tableau |1: Composition en triglycérides de I’ huile d olive (en %) (Ryan et al.,
1998).

Nature %
000 40-60
POO 10-20
OOL 10-20
POL S5-7
SO0 5-7

I1.2.2.Fraction mineure

La fraction mineure, appelée auss la fraction insaponifiable, de I'huile d olive vierge
représente 1 a 2% de son poids total et contient plus de 250 composés chimiques différents. Les

constituants mineurs contribuent aux propriétés spécifiques del’ huile d’ olive vierge: incluant

6
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sa stabilité oxydative, sa flaveur spécifique, aussi bien que sa couleur (Lopez et al., 2014). La
concentration moyenne en constituants mineurs de I"huile d olive vierge dépend, en plus des
facteurs environnementaux et agronomiques, des facteurs technologiques (Frankel et al.,
2013).

Les hydrocarbures (squalene et, en plus petite quantité, les caroténoides (le f3-
caroténe et la lutéine) sont les composés les plus abondants de la fraction mineure. Les autres
congtituants mineursde |’ huile d’ olive viergeincluent | es phytostérols, commele 3- sitostérol,
le A5-avénasterol et le campestérol, les composes triterpéniques, sous la forme dialcools
(érythrodiol et uvaol) ou acides (les acides oléanolique et maslinique), et les composés
phénoliques qui représentent la fraction polaire. Les phénols lipophiles comprennent les
tocophérols(a-, B-,v-, et6-tocophérol s) etdestocotri énol s(a-, B-,y-, €t 6- tocotriénol), avec!’ a-
tocophérol en tant que constituant prédominant dans I’ huile d’olive vierge (Lopez et al.,
2014).

[1.2.2.1. Hydrocar bures

Deux hydrocarbures, le squaléene et le B-carotene (voir caroténoides), sont présents
dans I’ huile d'olive vierge. Le squaléne est un hydrocarbure aliphatique insaturé, ayant 30
atomes de carbones et six doubles liaisons (C 3Hsp 2,6,10,15,19,23-hexaméthyl-
2,6,10,14,18,22-tétracoshexane) (figure 4).

T = T P = =

Figure 4 : Structure chimique du squalene

Le sgualene est le constituant majeur de la fraction insaponifiable (plus de 50%), et
représente plus de 90% de la fraction des hydrocarbures (Lanzon et al., 1994) Sateneur
varie de 200-12000 mg/kg d’ huile, avec une moyenne de ~5000 mg/kg (Tsimidou, 2010)

Le squaléene contribue a la stabilité oxydative de I'huile d'olive ; son rdle
antioxydant est plus important a I'obscurité, et agit en synergie avec les composés
phénoliques (Psomiadou et Tsimidou, 1999, 2002 a et b)
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[1.2.2.2. Tocophérols et tocotriénols

Essentid dans |'alimentation humaine, la vitamine E est un terme général utilisé
pour décrire une famille chimique de 8 formes naturelles et différentes. 4 tocophérols (a-,
B-, y- et 6-tocophérals) et 4 tocotriénols (a-, B-, y-, €t d-tocotriénols) (Colombo, 2010 ; Niki
et Traber, 2012).

Les structures chimiques des tocophérols et des tocotriénols sont illustrées dans les
figures5 et 6.

Tocopaerols

@
@

2.0

o-Toeopherol CH, || CH,
f-Tocopherol CH H
v-Tocopherol H || CH;
£ Tocopherol H H

b

Figure5: Structure chimique des tocophérols

Tocomenols

o-Tocotrienol

CH,

fi-Tocotrienol | | CHy
H
H

¥-Tocotricnal

CH,
H

CH,
H

G-Tocotrienol

Figure 6 : Structure chimique des tocotriénols

L’ a-tocophérol est biologiqguement la forme la plus active de la vitamine E, et
représente pres de 95% du contenu total en vitamine E de I'huile d'olive vierge.

De nombreux facteurs influencent la concentration en tocophérols de I'huile d'olive
vierge, et les plus prépondérant sont le type de cultivar, larégion de la culture de I’ dlivier,
le stade de maturité des olives, les méthodes de récoltes et les conditions d’ extractions et
de stockages de I'huile (Rigane et al., 2013). Le profil qualitatif et quantitatif des
tocophérols est utilisé par ailleurs pour I’ authentification et I’ évaluation de la qualité de
I"huile d’ olive vierge (Cunha et al., 2006).

Les tocophérols sont de puissants antioxydants et jouent donc un réle important
dans la stabilité oxydative de I’ huile d'olive. Toutefois, ces constituants n’ont pas tous le

méme pouvoir antioxydant. En effet, 3-tocophérol est le constituant le plus actif quey ou le
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B-tocophérol, et qui eux-mémes sont plus actifs que |’ a-tocophérol (Poisson et Narce,
2003). Les tocophérols par ailleurs agissent en synergie avec les composés phénoliques
(Mateos et al., 2003 ).

Les tocotréinols, de structure similaire aux tocophérols, ont une activité
antioxydante globalement similaire, et ont une bonne activité anti-radicalaire (Poisson et
Narce, 2003).

[1.2.2.3. Phytostérols

Dans I'huile d'olive vierge, les phytostérols sont présents sous deux formes : libre ou
estérifiée avec les acides gras, toutefois, la forme libre est prédominante.la structure chimique
des principaux phytostérols est illustrée par lafigure 7.

Sitostérol A5-Avenastérol

Campestérol

Figure 7: Structure chimigue des principaux phytostérols

Lep-sitostérol estlestérol le plusabondant dans!'huiled'olivevierge, représentant 80%
a92% desstérol stotaux (aumoins1000mg/ kg, avecunmaximumde3000mg/kg). Le A5-
Avenastérol et le campestérol sont présent a des taux variant de 4 a 14% et de 0,5 a 4%,
respectivement.
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Les phytostérols contribuent a la stabilité de I" huile d’ olive vierge par inhibition des
réactions de polymeérisation au cours du chauffage a de températures de  friture (Lopez et
al., 2014).

Leprofil stéroliquedel’ huiled’ olive viergeest affecté par le typedecultivar,ledegré de
maturation des olives, la région et la saison de production, la durée de stockage des olives et la
technologie d’ extraction del’ huile (Riveradel Alamoetal., 2004 ; Sanchez-Casas et al ., 2004).

Le profil stérolique est utilisé par ailleurs pour la détection de I’ adultération et le
contrdle de I'authenticité de I"huile d' olive vierge (Garcia-Gonzalez et al., 2008 ; Mathison et
Holstege, 2013)

[1.2.2.4.Alcools aliphatiques etar dmatiques

Les acools aiphatiques et aromatiques sont présents dans I'huile d’ olive, et se
trouvent sous deux formes : libres et estérifiées. Les alcools gras et les alcools diterpénes
sont les prédominants (Reiter et Lorbeer, 2001).

> Alcools gras: Cette classe de constituants mineurs se compose d'acools linéaires
saturés, avec plus de 16 atomes de carbones. Les principaux alcools gras présents
dans I"huile d'olive vierge sont le docosanol, le tétracosanol, |I"hexacosanol, et
I’ octacosanol (Freagaetal., 1993).

» Cires: lescires sont des esters d acools gras avec des acides gras. Les principales
cires détectées dans I'huile d'olive sont des esters d'acides oléique ou palmitique
avec des alcools a36, 38, 40, 42, 44, et 46 atomes de carbone (Reiter et Lorbeer,
2001).

> Alcools diterpéniques : le phytol et le géranylgéraniol (figure 10) sont deux

diterpénoides acycliques présent dans la fraction des acools aliphatiques de
I'nuile d'olive, sous la forme libreet estérifiée (Reiter et Lorbeer, 2001).
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[1.2.2.5. Composes phénoliques
L' huile d'olive vierge est la seule huile végétale qui contient des quantités
appreciables en phénols totaux (Gomez-alonso et al., 2002)

Les polyphénols communément dénommeés, composés phénoliques est une
appellation générique qui désigne un vaste ensemble de substances aux structures
chimiques variées (Mompon et al., 1998). Actuellement, plus de 8000 composés naturels
ont étéisolés et identifiés (Hennebelle et al., 2004).

Leurs teneurs dans I’ huile d olive vierge dépendent non seulement de la variéte,
mais aussi de la maturation des fruits (Angérosa et al., 1996; Brenes et al., 1999; Visioli et
al., 2002).

L’ oleuropéine et le ligstroside sont les secoiridoides majoritaires de I'olive
(Idrissi et al., 2004 ; Bester et al.,2008). Les deux principaux flavonoides présents dans

I"huile d'olive vierge sont lalutéoline et |’ apigénine (Cortesi et Rovellini, 2004)

Les principaux composes phéenoliques del” huile d olive sont illustrés parlafigure 8.

Les composés phénoliques sont de puissants antioxydants naturels .1ls sont en effet
des pieges a radicaux libres. et bloquent par conséquent les réactions de propagation en
chaine de I’ oxydation. En outre, les polyphénols peuvent inhiber I’ oxydation des lipides de
facon indirecte en désactivant I’oxygene singulet, oxydant tres puissant des acides gras
insaturés, ou en chéatant les métaux de transition (Fe™, Cu") qui accélérent fortement I’ auto-
oxydation des lipides. Certains, enfin, sont des inhibiteurs des enzymes d oxydation, en

particulier lalipoxygénase ou | a cyclo-oxygénase (Pokorny, 2003)

Sur le plan sensoriel, les composés phénoliques conférent aux produits végétaux frais et
transformés certaines propriétés organoleptiques majeures. En effet, en plus de leurs
contributions alacouleur et al’ arébme, il s jouent un réle déterminant sur le plan gustatif, et tout
particulierement sur les sensations d'astringence et d amertume (Cheynier et Sarni-
Manchado, 2006).
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Ains, I'attribut amer est associé principaement aux dérivés de |I'oleuropéine

aglycones, en particulier le décarboxyméthyle oleuropéine aglycone et I'oleuropéine

aglycone(Gutiérrez-Rosalesetal., 2003)

L es alcools phénoliques
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Leslignanes

OMe R=H Pinorésinal

R=0OCOCH3 1-acétoxypinorésinol

Figure 8: Principaux composeés phénoliques de I’ huile d’ olive (Ollivier et al., 2004).

[1.2.2.6. Composeéstritérpeniques

D’origine naturelle, les composés triterpéniques sous la forme de diacools
(Erythrodiol et uvaol, figure 9) ou acides (acides masinique et oléanolique, figure 10)
Erythrodiol et uvaol sont deux composés triterpéniques qui sont largement répartis dans le
regne vegeétal, soit sous une forme libre ou estérifiée a des acides gras, tandis que |'acide
oléanolique et I'acide maslinique se trouvent sous forme d'acides libres ou en partie sous la
formede triterpénoides saponines (Stiti et Triki, 2007).

Figure 9 Structure chimique des dialcools triterpénique
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Acideoléanolique

Figure 10: Structure chimique des acides triterpéniques

Ensemble avec les stérals, I’ érythrodiol et I'uvaol sont des marqueurs pertinents pour
l'authentification de I’huile d'olive vierge et la détection de I'adultération. L’ acidité de
I"huile est le facteur principa contribuant & I’ élévation de lateneur en acides triterpéniques
(Perez-Caminoet Cert, 1999)

[1.2.2.7. Pigments

Deux classes de pigments naturels sont présent dans I’ huile d olive vierge: les
chlorophylles et les caroténoides (Boskou, 2002). La nature lipophylique de ces pigments
favorise leur passage dans I'huile au cours de I’ extraction (Gallardo -Guerrero, 2002). Ces
pigments sont responsables de la couleur de I huile, qui varie du vert au jaune doré (Salvador et
al., 2001).

» Chlorophylles

Parmi toutes les huiles végétales comestibles, la teneur en chlorophylles est la plus
élevée dans | huile d’ olive vierge : chlorophylles a et b gu’ on retrouve naturellement
dans les olives fraiches et les phéophytines a et b qui sont formés durant |’ extraction
de I'huile (Facourdlis et al., 1987; Guandual-Rojas et Minguez-M osguera, 1996;
Schoefs, 2004).

Leur présence dans I"huile d' olive dépend de la variété, du degré de maturité, des
conditions environnementales, des procédés d’ extraction et des conditions de stockage
(Giuffrida et al., 2007).
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Par ailleurs, les chlorophylles jouent un réle important dans |a stabilité oxydative de
I” huile, enraison deleur nature anti- oxydante al'obscurité et pro-oxydantea la lumiére
(Tanouti et al., 2010).

» Caroténoides
L’ huile d’ olive est riche en caroténoides (Fakourelis et al., 1987; Schoefs, 2004).

Leur présence dans |’huile d'olive dépend de la variété, du degré de maturité, des
conditions environnementales, du procédé d'extraction et les conditions de stockage.
(Giuffrida et al., 2007).

Les principaux caroténoides dans I'huile d’olive sont la lutéine, le bete-
caroténe et les xanthophylles suivantes : néoxanthine, violaxanthine, lutéoxanthine,
anthéraxanthine, mutatoxanthine et beta-cryptoxanthine (Ryan et al., 1998; Roca et
Minguez-Mosguera, 2003). La

figure 11 illustre les structures chimiques de laluténe et de |a p-carotene.

“M"“-‘““u.a,_“_x

HO Lutéine

Figure 11: Structures chimiques de lalutéine et de |a B-carotene

L es caroténoides sont des inhibiteurs trés efficaces de la photo-oxydation induite par les

pigments chlorophylliens (Aparicio-Ruiz et Gandul-Rojas, 2012).

Les caroténoides sont utilisés par ailleurs comme étant des marqueurs pour la
différenciation variétale et de I’ origine géographique des cultivars (Giuffrida et al., 2007). Le
rapport caroténoides/|utéine a été suggéré pour la détermination de stade de maturité des
olives (Boskou, 2002).

15



Chapitre 1 Del’oliveal huiled olive

[1.2.2.8.Composés volatils et ardmatiques
L’ardme de I’ huile d’ olive vierge est I’un des principales composantes de la qualité
sensorielle de I"huile. Cet aréme est la résultante d’ un mélange complexe de constituants

chimiques volatils (Bianco et al ., 2006).

L’ huile d'olive vierge extraite, par des techniques appropriées, a partir d’ olives
saines a un stade de maturité optimal, contient des composés volatils dérivant
principal ement deladécomposition del'acide linolé que et de |’ acide a-linol énique, par la voie
de la lipoxygénase.

Lafigure 11 illustre les éapes de formation des différents composés volatiles par la voie
de lalipoxygénase (Salas et al., 2000). Ces composeés sont responsables de |a perception de

I"ardmefruité et vert de I'huile d'olivevierge

Luna et al. (2006) ont identifié 64 substances volatiles dans 39 variétés d olive.
Leurs concentrations varient selon le cultivar, le degré de maturité, les conditions
agronomiques, le systéme d’ extraction, |’état sanitaire des olives et surtout | activité
enzymatique (Zunin et al., 2004; Runcio et al., 2008).

Par ailleurs, de nombreux autres composés volatils, identifiés dans I'huile d olive
vierge, sont responsables de défauts sensoriels de I’ huile. Ces constituants sont pour la
plupart des acides, des esters, des aldéhydes, des alcools et des cétones (Morales et al.,
2005). Plusieurs facteurs sont responsables de la production de ces composés voltils : une sur-
maturation des olives, une attague importante des olives par des moisissures et des
bactéries, le stockage prolongé des olives, et également par |’ auto-oxydation des acides gras

insaturéssuiteadesconditions de stockage inappropriéesde I” huile(Angerosa,2002).
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Lipidesdel’olive

t |

Acide linoléque Acide linolénique
Hexandl cis-3-hexenal
v v v
Hexanol Trans-2- hexend Cis-3-hexenol

| l |

Acetate d’ hexyle

Trans-2-hexenol Cis-3-acetate d hexenyle

|

Trans-2- acetate d’ hexenyle

Figure 12: Formation des substances arématiques par la voie de lipoxygénase
(Zunin et al., 2004)
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[1.2.2.9. Contaminants

L huile d'olive, comme tout produit d origine végétal préparée industriellement,
peut étre contaminée par des substances étrangeres provenant des traitement des olives, du
procédé technologique, du conditionnement, etc ; certaines sont sans effet important (eau,
matieres volatiles, les impuretés banales insolubles), d autres peuvent poser problémes au
plan de la qualité et méme de la sécurité alimentaire. Parmi les contaminants a surveiller

on peut citer :

» lesmétaux al’ éat detraces : Fe, Cu, mais surtout Pb, Cd, Hg, As;
» leshydrocarbures aromatiques polycycliques (HAP) ;
» les pesticides organo-chlorés ou phosphorés (Uzzan, 1992)

[1.3.Procédés d’ extraction del’huiled’olive

La qualité de I'huile d'olive commence au moment de la plantation de telle ou telle
variété, continue a travers la conduite culturale de l'olivier, I'époque et les modalités de
récolte, les travaux préliminaires et la durée de stockage au niveau de l'oliveraie, les
conditions de transport des fruits al'unité, la durée de stockage avant transformation et la
conduite technologique d'extraction, ainsi que les conditions de stockage et de distribution
de I'huile.

Les principales opérations impliquées dans le processus de fabrication de I huile
sont résumées dans le tableau 111

Tableau |11 : Principales opérations impliquées dans | e processus de fabrication de

I"huile (Ouaouich et Chimi, 2007).

Récolte des olives : Période optimale et systéme de récolte
Transport des olives

Réception des olives

Stockage des olives avant transformation
Effeuillage

Lavage

Trituration des olives : Broyage et malaxage
Séparation de I huile et du grignon
Conditionnement et stockage des huiles d’ olives
Etiquetage des huiles d olive

Marché de la consommation
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[1.3.1. Opérations préliminaires

Les olives destinées a étre triturées doivent faire I’ objet d’ un traitement approprié
depuis la récolte et sont toujours soumises a une préparation préliminaire (nettoyage,
lavage, effeuillage, etc.) en vue des traitements ultérieurs. Ces opérations de préparations
varient selon lanature des oliveset I’outil technologique de transformation utilisé.

[1.3.1. 1. Récolte des olives
La cueillette peut seffectuer alamain. C'est I'opération qui convient le mieux pour
obtenir lameilleure qualité de I'huile vierge car les olives sont cueillies sélectivement selon

leur degré de maturité. C'est une méthode colteuse en main d'ceuvre.

Elle peut faire appel a l'usage des gaules pour faire tomber les fruits. Le fait de
frapper les branches fructiféeres provoque la chute des brindilles qui doivent porter la
fructification de |I'année suivante. Par ailleurs, les olives qui tombent par terre, subissent
des lésions a travers lesquelles pénétrent les parasites du sol. La productivité de I'olivier
sen trouve compromise et la qualité de I'huile atérée. L'acidité augmente et le profil du
godt et de |'ardme change.

Une fois la maturité atteinte, les fruits peuvent tomber par terre et I'oléiculteur se
contente de les ramasser. Si cette méthode permet d'obtenir un volume dhuile élevé, la
qualité sen trouve altérée : le taux d'acidité est éevé et I'odeur de I'huile modifiée.

Des équipements sont utilisés actuellement en récolte mécanique et parmi eux on
peut citer les crochets vibrants, les peignes oscillantes et les vibreurs (Ouaouich et Chimi,
2007).

[1.3.1.2. Transport des olives

Dans le souci de conserver les caractéristiques de qualité que les olives possedent
au moment de la récolte sur I'arbre, il savere nécessaire de les acheminer immédiatement
versles moulins.

Le moyen le plus approprié pour le transport des olives est représenté par les
caisses a claire voie en matiére plastique permettant la circulation de l'air et évitant des

réchauffements pré udi ciables causés par |'activité catabolique des fruits.
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Ces caisses limitent la couche d'olive et réduisent donc le danger d'écrasement,
tout en représentant un  moyen idéa pour le stockage en attendant la mouture
(Quaouich et Chimi, 2007).

11.3.1.3. Stockage des olives

Les lots d'olives doivent étre stockés separément dans des aires aménagées a cet
effet, et séparées par des murettes d'environ 1 m de hauteur. Les lots d'olives sont stockés
de maniére individualisée, selon la provenance, le degré de maturité et I'état sanitaire des
fruits, etc. Le stockage des olives est effectué sous forme de couches, d'environ 20 430 cm
d'épaisseur, ou de tas ne dépassant pas 1 m de hauteur. La durée de stockage des olives
avant transformation doit étre aussi réduite que possible, et dans tous les cas inférieure a 3
jours, car un stockage prolongé représente une cause principale de détérioration de la
qualité deI'huile (Chimi, 2006).

[1.3.2. Trituration desolives
11.3.2.1. Effeuillage

Cette opération est nécessaire pour éviter une coloration trop verdétre de I'huile, se
traduisant par un excés d'amertume et par une moindre aptitude a la conservation de I'huile.

Le poids de feuilles atolérer ne doit pas dépasser 1 % du poids du lot d'olives atriturer.

L'effeuillage des olives peut étre effectué manuellement, ou a l'aide d'un systeme
rectangulaire en fils de fer, séparés entre eux par environ 1 cm. Cette opération peut étre
auss effectuée au moyen d'équipement mené d'un flux dair permettant I'édimination des
feuilles, brindilles et autres matieres végétales comme les matiéres minérales, poussieres,

cailloux et pierres ou par des machines effeuilleuse- laveuse en méme temps.

11.3.2.2. Lavage

Il se fait par immersion des olives dans un bac d'eau ou, dans les installations
modernes, dans des laveuses qui maintiennent I'eau en mouvement forcé pour améliorer le
résultat de I'opération. Pour obtenir une huile de qualité, il est important dans cette phase
gue l'eau utilisée soit potable et propre en la renouvelant fréquemment. Au terme de

I'opération, les olives subissent un égouttage.
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[1.3.2.3. Broyage
Cette étape sert a écraser le fruit d'olive, pour libérer les petites gouttelettes d’ huile

inclusesdanslesdifférentespartiesde I’ olive, principa ement lemésocarpe.

Deux types de broyeurs sont actuellement utilisés: les broyeurs en pierre (broyeurs
traditionnels) et les broyeurs a marteau ou a disgue (broyeurs métalliques). Cependant, la
majeure différence entre ces 2 types réside dans le fait que le premier travaille en

discontinu tandis que le second en continu (EI Murr, 2005).

Le type de broyeur influence par ailleurs la teneur en composés phénoliques de
I"huile. En effet, le broyeur a marteau, comparativement au broyeur & meules traditionnel,
permet une extraction plus élevée de composes phénoliques (Caponio et al., 2001), et
produit par conséquent des huiles plus amers avec des pouvoirs antioxydant éevés (Di
Giovachino et al., 2002; Inarejos-Garcia et al., 2011).

Selon la norme du Conseil Oléicole International (COI), la durée de broyage ne doit
pas dépasser 20 a 30 minutes. Si le broyage est plus prolongé, les polyphénols inhibiteurs
naturels de I’oxydation ainsi que |” huile produite s oxydent en présence de I’air et cette
derniére perd de sa qualité (Chimi, 2006).

11.3.2.4. Malaxage
Il est réalisé dans des malaxeurs a doubles parois avec circulation d’eau qui permet
de maintenir la pate a une température convenable. Cette étape est essentielle car elle
favorise non seulement la séparation des phases solide et liquide, mais aussi celle des
émulsions afin d’' agglomérer les particules d'huile en gouttes plus grandes qui tendent a se

séparer spontanément de I'eau de végétation.

Cette opération doit étre réalistée pendant 60 minutes au minimum et a des
températures supérieures a la température ambiante mais ne dépassant pas 30°C afin
d obtenir un bon rendement d’extraction d'huile avec des concentrations élevées en
composésphénoliques. (Angerosaetal., 2001 et Stefanoudaki etal.,2011)
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Cependant, I'allongement de la durée de malaxage favorise la dégradation
enzymatique, par les polyphénoloxydases et les peroxydases, des composés phénoliques de
I huile (Fregapane et Salvador, 2013).

[1.3.3. Extraction del’huile

La méthode d’ extraction idéale est celle qui donne le rendement en huile le plus
éleve, sans altérer ni laqualité ni lacomposition naturelle de I’ huile. Elle consiste a utiliser
seulement des méthodes mécaniques en évitant I’ utilisation des produits chimiques et les
réactions enzymatiques qui pourraient changer sa composition naturelle. Les méthodes
dextraction se rattachent a trois types fondamentaux (pression, centrifugation et
percolation) figure 13.

Olive

L ava?e
Broyage

|

M alaxage

Systemed’ extraction

v v
Pression Centrlfu ation Per colation
Huile +eau Grignons 2 phases
de végétation / \ m
Huile eaude Huile Eau de Huile Eaude Grignons Huile Eau de
Végétation d’olive végétation d’olive végétation d’'olive  végétation+
+ grignons grignons

Figure 13 : Diagramme des procédures d’ extraction (Fares, 2002).
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11.3.3.1. Systemed’ extraction par pression
Ce systéme, dont le processus d'extraction est illustré dans la figure 14, utilise des
presses métalliques a vis ou, le cas échéant, des presses hydrauliques. La péte issue du

broyage est empilée sur les scourtins, araison de 5 a 10 kg/scourtin.

L'application de la pression sur la charge des scourtins doit étre réalisée de maniere
progressive. La durée totale de |'opération de pressage, réalisée en une seule fois, varie

entre 45 2 60 mn.

Le systéme de presse peut donner une huile riche en polyphénols permettant de la
conserver convenablement, propre a la consommation selon les caractéristiques physico-
chimiques mises en ceuvre par la réglementation en vigueur, mais peut étre déclassée par
les propriétés organol eptiques, surtout le défaut du critere de godt lié au golt "scourtin” et

le golt "margines”.

L’ avantage de ce systéme est la production d’ une huile pressée a froid et de bonne
qualité lorsque les bonnes pratiques d extraction d huile et d'hygiéne sont respectées
(Chimi, 2006)

Exfraciion d=
F hoife

Figure 14 : Processus d extraction d’ huile par le systeme de pression (Discontinu).
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11.3.3.2. Systéme d'extraction par centrifugation
L’ extraction par centrifugation présente les avantages suivants. un faible degré
d encombrement, une grande puissance de travail et un faible besoin en main d ceuvre.

Deux systemes d’ extraction par centrifugation (figure 15) sont actuellement utilisés :

» Lesystemeatroisphases
La péte obtenue aprés broyage des olives passe dans une centrifugeuse horizontale
ou s effectue la séparation entre I"huile, la phase agueuse et les grignons. Par la suite la
phase huileuse et |a phase aqueuse subissent chacune une centrifugation verticale pour une
bonne séparation entre huile et margine. Ce systéme nécessite I’addition d’une grande

quantité d eau alapéte d olive (El Murr, 2005).

L'introduction de ces instalations "continues" a permis de réduire les colts de
transformation et la durée de stockage des olives, avec comme consegquence, une
production oléicole de moindre acidité. Cependant, étant donné les apports élevés en eau
chaude (40 a 60% du poids de la péte), I'huile extraite se trouve appauvrie en composés
aromatiques et en composés phénoligues avec comme conséguence une résistance plus

faible al'oxydation.

» Lesystemeadeux phases
Ce systeme est caractérisé par I’ utilisation d’ une centrifugation a 2 phases (huile et
grignons) qui ne nécessite pas I'adjonction d'eau pour la séparation des phases huileuses et

solides contenant les grignons et les margines.

Les caractéristiques qualitatives et organoleptiques des huiles obtenues avec le
décanteur a 2 phases sont conformes avec la réglementation en vigueur. En plus, ces huiles
sont plus riches en polyphénols totaux et en diphénols que celles obtenues avec le
décanteur conventionnel a 3 phases ou le systeme presse. Il en résulte une plus grande
stabilité oxydative des huiles extraites en comparaison avec le décanteur conventionnel a 3

phases ou le systéme de presse (Chimi, 2006)
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TROIS PHASES DEUX PHASES
avec consommation d’eau et ni consommation d’eau ni
production de margines production de margines
olives olives
na;::u:llr- Tl {
'.'} :1rhr a2 broyeur jJ T L,FH rﬁm;:lr-

.

—

margines ﬁl cau huileuse o déchet
I i -
o -

Figure 15: Comparaison entre les deux systemes d’ extraction deux phases et trois phases
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11.3.3.3. Systéme d'extraction par percolation

La séparation des phases liquides de la phase solide est basée sur la différence entre
les tensions interfaciales que présente I’ huile et les margines par rapport a une lame d’ acier
qui, de fagon continue, plonge dans le mélange pour en sortir aussitét (Di Giovachino,
1991).

Ce systéeme permet de tirer en moyenne prés de 70 % d’ huile contenue dans |la péate
d olive (Solinas, 1992).

11.3.4. Séparation
Les modts huileux obtenus des différents procédés d’ extraction doivent subir un
traitement final afin de séparer I’ huile compléetement des margines. Deux procédés sont
habituellement utilisés.
» Décantation : Elle se fait dans des bassins et repose sur la différence de densité
existante entre I’ huile et |” eau de végétation (Chabour, 1986).

» Centrifugation : Elle est réalisée dans les séparateurs centrifuges verticaux a
décharge automatique, en donnant d' une part I'huile et d’autre part une phase

aqueuse appel ée eau de végétation ou margine.

Afin d'obtenir de I'huile d'olive vierge de qudlité, il convient d' effectuer la
séparation par centrifugation. En effet, la décantation naturelle est une opération lente, le
contacte prolongé de I'huile avec les margine présente un risque de contamination du
produit (COI, 2000).

Quelgue soit le systéme d'extraction, les résidus générés sont évacués dans la
nature sans aucune valorisation (eau de végétation et du grignon). (Ghezlaoui, 2011)

[1.3.5. Conditionnement et stockage del’huiled’ olive

Laconsommationdel’ huiled oliveviergepeut s étaler sur plusd’ uneannée, etil est donc
nécessaire de la stockée sous des conditions appropriées pour conserver ses propriétés
nutritionnelles et sensorielles. Ainsi, les meilleures conditions de stockage consistent a
mettre I’ huile a1’ abri de lalumiere et de |’ air et a des températures oscillant entre 15 et 22°C
(Samaniego-Sanchez et al., 2012)
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La production olécole doit étre stockée de maniere individualisée, selon |'acidité. Le

local servant au stockage de I'huile doit étre exempt d'odeurs étrangéres et protégé contre la

lumiére solaire.

Les récipients utilisés doivent étre toutefois en bon état, étanches et inertes al'égard

de I'huile. En ce qui concerne la tolérance de remplissage des récipients, le volume occupé

par le contenu ne devra en aucun cas étre inférieur a 90% de la capacité du récipient.

D'une maniére générale ces matériaux utilisés doivent répondre aux exigences

suivantes :

- ne communiquer al'huile aucune odeur ni saveur étrangeres,

- ne pas donner lieu a une contamination par les métaux.

- étre résistants ala corrosion due éventuellement aux acides gras libres de I'huile,
- étre imperméable al'oxygene del'air et al'humidité,

- protéger I'huile contre les amplitudes thermiques et étre opaques (Chimi, 2006).

[1.3.6. L’ étiquetage del’huile d’ olive

Le conseil oléicole international a retenu pour I’ éiquetage des huiles d’olive les

indi cations suivantes :

Nom de I'huile d'olive (dénomination des huiles d’olives) : nom générique et
dénomination spécifique de I'huile d olive contenue conforme en tous points aux
dispositions pertinentes de la norme en vigueur ;

Contenu net de I’huile d'olive : Le contenu net doit étre déclaré selon le systeme
meétrique ;

Nom et adresse : Le nom et I’ adresse du fabricant, de |I’emballeur, du distributeur,
de I'importateur, de I’exportateur ou du vendeur doivent étre déclarés.ces
indications sont trés utiles, dans |e cas de fraude, pour délimiter les responsabilités ;
Pays d origine : Le nom du pays d’ origine doit étre déeclaré ;

Indication de provenance et appellation d’ origine : identification deslots ;

Datage et conditions d’ entreposage : il s'agit de la date de durabilité minimale et les
instructions d’ entreposage qui doivent étre indiquées sur |’ étiquette.
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Huile d olive et qualité

|. Définition dela qualité
La notion de qualité d'un produit alimentaire est tres complexe est englobe

plusieurs aspects :

>

La qualité hygiénique: un produit alimentaire doit offrir une parfate
innocuité au consommateur lors de sa consommation

La qualité nutritionnelle : quantité d’énergie, composition en nutriments,
équilibre en nutriments, etc

La qualité organoleptique ou hédonique: comprend les qualités gustative,
olfactives, tactiles, visuelles, etc

La qualité d’ usage : un produit commode, qui se conserve longtemps, facile
autiliser : stockage, ouverture, fermeture, etc

Larégularité : une qualité reproductible du produit

La qualité technologique : aptitude alatransformation et ala distribution

Dans le cas de I’huile d’ olive, le terme qualité est utilisé pour faire référence a la

présence d’une série de caractéres qui la distingue des autres huiles. Certaines définitions

de la qualité font référence a la conformité aux normes établies ou a I’ aptitude a I’ empl oi

telle qu'elle est jugée par le consommateur et non par le fournisseur du service (Ryan et

al., 1998)

II. Facteursinfluencant la qualité del’huile d’ olive

L' huile est la résultante d'une série d'interaction entre les facteurs génétiques,

environnementaux et technol ogiques qui marquent aussi bien la phase de dével oppement et

de lamaturation du fruit que satransformation (Inglese, 1994)

[1.1. Lavariété

La composition des huiles varie éroitement en fonction du patrimoine génétique de
I’olive (Ryan et al., 1998; Busconi et al., 2003).

La composition en acides gras varie sensiblement d’'une variété a une

autre, particulierement la teneur en acide oléique, linoléique et le rapport

saturés/insaturés. De méme, les teneurs en polyphénols totaux et tocophérols sont

étroitement liés a la variété (Aparicio et Luna, 2002). La variété d’ olivier est I’un des

principaux facteurs influencant la teneur et le profil en composés phénoliques de I huile

d olive vierge.(Fregapane et Salvador,2013).
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Ces composants sont importants car ils permettent la caractérisation organoleptique de
I" huile (Cavusoglu et Oktar,1994)

[1.2. L environnement
[1.2.1. Leclimat

Le climat exerce une grande influence sur la qualité du fruit, et donc sur la
composition chimique de I'huile d'olive. Des travaux de recherche réalises par Aparicio ont
prouve que les structures cycliques de I’ huile d’ olive sont affectées par le climat (Aparicio
et al, 1994), un déficit hydrique génere une situation de stress induisant la production des
composes phénoliques. Par ailleurs, pendant les saisons caractérisées par le gel, lesteneursen
phénol stotaux de I” huilediminuent fortement (Romero et Motilva, 2010).

Les conditions climatiques, relativement douces, permettent d obtenir des huiles de

qualité, y compris a des époques tardives (Panaro et al., 2003; Cerretani et al., 2004).

Selon Zarouk et al. (1996) et Mouawad (2005), les basses températures favorisent

la biosynthése de |’ acide linoléique au désavantage de | acide oléique

La température élevée diminue la synthése des stérols, squaléne, I’ acide oléique et

certainstriglycérides (Aparicio et Luna, 2002).

I1.2.2. Facteurs géographiques

Les olives cultivées dans différentes zones géographiques présentent des
caractéristiques différentes. Ains la qualité de I’huile d olive est affectée par I’ atitude.
Cette derniere affecte la composition de |"huile d’olive en acides gras, principaement
I'acide oléique. Les olives cultivées a haute altitude donnent des huiles riches en acide gras
monoinsaturés, bien que les olives cultivées a faible atitude donnent des huiles riches en
acides gras saturés donc plus stable. De méme elle présente un effet sur I’ acidité, I’indice

de peroxyde, I'indice d’iode et lateneur en polyphénols (Ranalli, 1999).

1.2.3. Lesol
L’influence du sol sur la quaité de I'huile d’'olive est un phénomene assez
complexe. Plusieurs facteurs tels que la nature du sol, le pH et la composition chimique

peuvent influencer la qualité d’ une huile.
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La teneur en polyphénols totaux varie selon le type de sol (155,7 ppm pour le sol
argileux et 314,2 ppm pour le sol calcique). La sainité du sol augmente la teneur en
alcools aiphatiques et triterpeniques (Aparicio et Luna, 2002).De plus, les huiles

provenant des sols calcaires ont une acidité plus basse que celles des sols argileux.

[1.3. L’irrigation

L’irrigation permet d obtenir des olives a gros calibre et améliore la teneur en
huile. Elle permet également d agir sur la maturité des fruits, soit en I’ avancant si la charge
fructifere de I’ arbre est faible ou en laretardant dans le cas inverse (El Antari et al., 2000).
Selon Artgo Medina (2006) et Grattan et al. (2006), un déficit hydrique accélére le
processus de maturation et affecte la composition de |’ olive durant les premieres phases de

maturation.

Une irrigation avec une eau chargée en sel entraine des variations qualitatives et
quantitatives dans la composition lipidique de I'olive (Chartzoulakis, 2005). La teneur en
acide linoléque augmente d’ une maniere réguliére et importante lorsque la concentration

en sal du milieu de culture croit.

La concentration en phénols de I’huile d olive vierge est fortement affectée par la
quantité d'eau disponible et sa distribution durant le cycle végétatif de I’olivier.
Généralement, la teneur en composés phénolique de I'huile d'olive vierge diminue avec
I"augmentation de ladose d'irrigation (Fregapaneet Salvador, 2013).

[1.4.Degré de maturation du fruit

Des recherches ont démontré que la qualité de I|'huile dépendait plus
particulierement de degré de maturation du fruit. En généra, les parametres liés a
I’ oxydation des huiles extraites indiquent une détérioration progressive de la qualité de
I"huile au fur et & mesure de la maturation du fruit. Toutefois, la teneur totale de I” huile en
alapha-tocophérol ne change pas de fagon significative au cours de ce processus. Le niveau
de maturation a affecté principaement la qualité organol eptique des huiles obtenues, celle-
ci ayant diminué au fur et a mesure de la maturation du fruit alors que les teneurs en acide
oléique, stéarique et linoléque augmentent au cours de la maturation (Ait Yacine et al,
2002).
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La composition en acides gras saturés comme |'acide palmitique décroit durant la
période de maturation, tandis que celle de I'acide olé que et linolé que augmente (Pereira et
al, 2002)

[1.5. Influence desinsectesravageurs

La mouche d'olive (Bactrocera oleag) est I'insecte nuisible le plus dévastateur des
olives dans la région mediterranéenne (Ochando and Reyes, 2000). La sevérité des dégéts
occasionnés par ce ravageur dépend : de son stade de développement, de son degré
d'infestation et de la variété d' olive (Tamendjari et al., 2004a,b; Pereira et al., 2004). Les
huiles, issues des olives fortement détériorées par cet insecte, sont fortement altérées. En effet,
dans le cas des composés phéenoliques, leurs teneurs diminuent considérablement a mesure que
le taux d’infestation augmente (Tamendjari et al., 2004 a,b; Mraicha et al., 2010)

I1.6.Facteurstechnologiques

L’ huile d' olive vierge est produite exclusivement par un procédé mécanique et a
froid. Les étapes du processus de production de I’ huile incluent la récolte, le lavage, le
broyage des olives, |le malaxage de la pate d’ olive, la séparation des phases (I’ huile, les
margines et le grignon), le stockage, la filtration et le conditionnement (EC Regulation,
2001).

I1.6.1.Récolte des olives

La récolte des olives doit s effectuer a une période optimale permettant alafois
un bon rendement en huile et les mellleurs caractéristiques qualitatives (saveur,
parfum,...) (Cimato, 1990).

Plusieurs paramétres peuvent étre étudiés afin de déterminer la date optimale de
récolte tel que : indice de maturité, rendement en huile, dosage des polyphénols, poids
et dimensions du fruit, etc (Ait Yacine et al., 2001).

Le mode de récolte est I’un des nombreux facteurs ayant une incidence sur la
qualité del’ huile :
»  La cuelllette manuelle est le mode de récolte qui assure,

guand les fruits sont sains |’ obtention d'une huile de bonne

qualité
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» Larécoltedesolivesaterre, apréslachute spontanée soit lors du gaulage

nécessite un temps plus long, s goute a cela le contact prolongé des fruits avec le sol qui
provogue |’ altération de la pulpe des olives avec des conségquences négatives inévitables

sur laqualité de |’ huile qui en sera extraite

L’ huile d’ olive obtenue d' olives recueillies au sol ne pourra prétendre a la qualité
qui caractérise I'huile extraite d'olives saines, recueillies sur I'arbre (Alba, 2000). Le
tableau IV illustre I'influence de |a provenance des olives sur les caractéristiques de |’ huile
Tableau 1V: Influence de la provenance des olives sur les caractéristiques de | huile (Alba,
2000)

Indicede ) Stabilité
o Polyphénols _
Acidité (%) per oxyde (meq (mka) oxydative
m

0O2/kg d huile) I (heures)
Arbre 0.21 6.04 619 1229
Arbreetsol | 0.51 10.19 411 77.9
Sol 1.30 11.65 255 69.4

[1.6.2.Transport et stockage des olives

La cueillette terminée, les olives doivent étre acheminées immédiatement vers les

unités de trituration afin de préserver leur qualité.

La qualité de I’ huile d’olive est liée au mode et a la durée de stockage des olives
avant I’ extraction (Rayan et al, 1998). En effet plus le temps de stockage est long, plus
I’acidité libre dans le fruit est importante, ce qui déprécie et dégrade la qualité
organoleptique de |’ huile extraite

Le stockage des olives dans des sacs en plastiques étant le moyen le plus
communément utilisé pour le transport et le stockage des olives a des conséquences
nefastes sur la qualité des huiles extraites. En effet,les carctéristiques organol eptiques de
I"huile s averent affectées négativement (Kopnvjak et al.,2002), la pression a I’intérieur
des tas d' olives peut causer la sécrétion de fluides a partir des fruits qui peuvent fournir
un milieu optimal pour la croissance des champignons et des bactéries.La chaleur
produite par I’ activité respiratoire des olives peut accélérer la déterioration des fruits
(Agar et al.,1998)
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Deux types d’ atération sont observés lors d’ un stockage inadéquat :

» Hydrolyse des triglycérides de I'huile d'olive caractérisée par une teneur
élevée en acides gras libres dle a I'activité des lipases, I'humidité et la
chaleur ;

» un rancissement par oxydation qui se manifeste surtout quand le fruit est

blessé et en présence d air (Chimi, 2001)
Aussi, le stockage des olives en couches minces de 20 & 30 cm sous abri aéré et
frais est recommandé afin d’ éviter les fermentations. On recommande les claies en bois
qui permettent une aération efficace et augmente la surface disponible pour le

stockage.les caisses a parois perforées qui permettent |’ aération sont aussi recommandées
(Chimi, 2001).

I1.6.3.Broyage desolives

Pour le broyage des olives, il est préférable d utiliser le broyeur a meules qui
permet une meilleure préparation de la pate avec un bon rendement a I’ extraction (Di
Giovacchino,1996)

Les broyeurs métalliques présentent plusieurs aspects négatifs notamment
I”augmentation de la température de la pate et un golt de métal est souvent communiqué a

I” huile a cause de I’ usure considérables des parties métalliques (Khelif et al,2003)

I1.6.4.Malaxagedelapéated’olive

En vue de I’ extraction d’une huile de qualité, le malaxage des pétes d’ olives doit
étre de courte durée et il est recommandé d’ opérer a une température ne dépassant pas 25-
30°C. En effet, I’ @ évation excessive de latempérature de malaxage exerce un effet néfaste
sur laqualité de I"huile et provogque une dégradation des composés mineurs notamment les
polyphénols, se traduisant ains par I'atération de sa flaveur et une fragilité a la
conservation (Khelif et al. ,2003)

Au cours de cette étape la composition en polyphénols diminue sous I’ effet de
I"action des enzymes intrinseques de I’ olive (notamment les polyphénols oxydases), ces
derniers sont activés en présence d’ oxygene reli€ au temps d’ exposition de la péte d’ olive a
I"air pendant le malaxage (Salvador et al., 2003).
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I1.6.5. Séparation des phases

Apres malaxage, la péte d' olive obtenue est soumise a une étape de séparation des phases
(huile/margine/grignon) par pression ou par centrifugation.

Les procédés d'extraction connus peuvent altérer la qualité de I'huile d'olive en
affectant sa stabilité durant la conservation. L’ huile d'olive obtenue par centrifugation
contient une gquantité faible en polyphénols et a-tocophérol par rapport a celle obtenue par
pression. Cette différence est due al’eau utilisée lors de la centrifugation (Salvador et al.,
2003)

La qualité de I'huile peut ére égaement influencée lors de la séparation, par le
temps de sgjour dans des bacs de de décantation et la qualité de |’ eau gjoutée. En effet,

I” huile surnageant ala surface du bac et en contact direct avec I’ air s oxyde facilement.

Les huiles assez longtemps en contact avec les margines s appauvrissent en

polyphénols et leur résistance al’ oxydation diminue (Chimi,2001)

[1.6.6. Filtration del’ huile

L’ huile d'olive vierge contient des matiéres seches en suspension, dérivés du fruit
d olive, considérées comme desimpuretés. Ces matiéres en suspension sont constituées de sucres,
d enzymes, de protéines, de phospholipides, d' eau de végétation, de cires, et qui peuvent
favoriser |I'hydrolyse et le rancissement de I'huile. Dans le but d’améliorer la qualité et la
stabilité de I’ huile d’ olive vierge, certaines industries appliquent la filtration pour éiminer
ces impuretés. Toutefois, cette opération peut également produire delégeres modifications
dans lafraction mineure de |’ huile,
tels que la réduction des composés carbonylés, phénol s totaux et lateneur en chlorophylles
(Lozano-Sanchez etal.,2012).

I1.6.7. Stockage de | huiled’ olive
L huile d'olive vierge, une fois extraite doit étre conservee dans de bonnes conditions (matériaux
inertes, imperméables et faciles a nettoyer, température de conservation adéquate, a |’ abri de I'air et de la

lumiere).
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Les conditions de stockage (la durée, la température, etc) ont un effet direct sur
I'acidité, I'indice de peroxyde, la stabilité, la couleur, la composition en acide gras et en

tocophérols (Pereiraet al., 2002).

Au cours du stockage, I'huile d'olive comme toute huile végétale subie des
détériorations d’ ordre organoleptique et physico-chimique modifiant et altérant sa qualité

initiae.

Le défaut le plus remarquable est e rancissement de I’ huile due a I’ oxydation, cela
entraine une dégradation nutritionnelle de I’huile et la formation de divers produits qui

conferent &l huile d’ olive vierge une odeur et une flaveur indésirables (Rahmani, 1989)

[11-Criteresde classification d’une huile d’olive vierge

La qualité et le Classement de I’huile d'olive vierge résultent de la comparaison
entre les résultats des analyses chimiques et sensorielles effectuées sur e produit dans les
limites prévues par la réglementation européenne et la norme commerciale du consell
oléicole international .

Les criteres de classification de I'huile d'olive vierge sont classés en deux

catégories:
» Lescriteresde quaité

» Lescritéresde pureté

[11.1.Critéeresdequalité

La «qualité » est la somme d'un certain nombre de caractéristiques ou d’ attributs
individuels qui sont importants pour mesure le degré d acceptation d’un produit par le
consommateur (Christopoulou et al., 1995)

Conformément au reglement N°2568/91 de la communauté européenne modifiée en
2002 et la norme commerciale du conseil oléicole international (COI, 2018), les attributs
qui déterminent la qualité de I'huile d'olive sont I'acidité, les valeurs d extinctions
spécifiques dans I'UV a 232 nm et 270 nm, I'indice de peroxyde et la notation
organoleptique (Kaluaet al., 2006)
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[11.1.1.L"acidité

L’ acidité est un critere important aux fins de la destination de I’ huile d’ olive a la
consommation alimentaire et constitue une caractéristique fondamentale de la qualité
(Michelakis, 1992 ;Salvador et al.,2000; Kaua et al.,2006).L’acidité de I'huile est la
conséquence de I hydrolyse de cette derniére sous I’ influence d’ une enzyme hydrol ytique
«lipase » ou de différents microorganismes qui se développent dans le fruit a des
conditions favorables de températures et d’ humidité (Psyllakis et al.,1980)

[11.1.2.L"indice de peroxyde

L’oxydation est |I'ensemble des modifications que I'huile subit pendant son
exposition a I’oxygene, ce phénomeéene est responsable de la dégradation de |'huile
(Psyllakis et al., 1980)
L’indice de peroxyde est le test le plus courant d'évaluation du niveau d’ oxydation des
huiles, il représente donc la mesure du vieillissement de I'huile d olive (Benhayoum et
Lazzeri, 2007)

[11.1.3.Absorbance dans|’UV a 232 nm et 270 nm

La mesure de I’ absorbance dans I'UV est une méthode de mesure de |’ oxydation,
les valeurs d’ extinction retenues sont celles de 232 nm et 270 nm (Roehly, 2007).

Au début de I’ oxydation, divers composés commencent a se former, les premiers
qui se forment sont les peroxydes ou produits d’ oxydation primaire dont I’évaluation
s effectue au moyen de I'indice de peroxyde, ils peuvent également étre quantifiés par
leur absorption de la lumiére dans la zone UV du spectre aux environs de 232nm
(Gutierrez et 1zquierdo,1994), pour ce qui concerne |’ absorbance UV a 270nm,elle est la
résultante de la présence de composés secondaires s oxydation (aldhéydes,cétones,...)
qui peuvent se former au cours du processus d’ auto-oxydation de |’ huile (Mordret,1999).

[11.1.4.Caractérisation organoleptique
L’ analyse organoleptique est basée sur I’évaluation de la médiane du fruité et des
défauts, afin de classer I'huile d'olive vierge dans les catégories : vierge extra, vierge,

vierge courante et vierge lampante

Les limites éablies pour chaque critére de qualité et chague dénomination sont

résumées dans | e tableau V
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[11.2.Critéresde pureté
Les caractéristiques d’ identification constituants les criteres de pureté applicables
aux huiles d’ olive vierges sont :
- Composition en acides gras par CPG.
- Composition en stérols et dialcools triterpéniques
- Teneur en cires
- Teneur en 2-glycérol monopal mitate
-Teneur en insaponifiable
Les limites établies pour chague critére sont résumeés dans le tableau V1

Tableau V : Criteres de qualité des huiles d olive vierges (COI, 2018)

Catégories _ _ _ _ _ _
Critéres legd olive Huile d olive legd olive legd olive
vierge ) vierge vierge
vierge
extra cour ante lampante
N
Caractéristiques
organol eptiques :
- Médiane de défaut Me=0 0<Me<35 3,5<Me<6 Me>6
- Médiane de fruité Me>0 Me>0
Acidité libre (%) <0,8 <20 <33 >33
Indice ~ de  peroxyde <20 <20 <20 Non limité
(meg O/ kg)
Absorbancedans |’ UV :
- élZ?Onm <0.25 <0.25 <0.30 Nonllmlté
-a232nm ;2’5* 5_2 ,6** B _’ -
- 4K <0.01 <0.01 <0.01 -
Teneur en eau et en
matieres volatiles (%) <0,2 <0,2 <0,2 <0,3
Teneur en impuretés
insolubles dans |’ é&her de <0,1 <0,1 <01 <0,2
pétrole (%)

* . Cette détermination est uniquement d’ application par les partenaires commerciaux et a

caractere facultatif.
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Tableau VI : Criteres de pureté de I’ huile d’ olive vierge selon Codex Alimentarius (2017)

et COI (2018)
Codex
Composants . )
P Alimentarius 2017 COlI 2018
1-Acidesgras
- Acide myristique (C14:0) 0,0-0,05 <0,03
- Acide palmitique (C16:0) 7,5-20% 7,5-20%
- Acide palmitoléique (C16:1) 0,3-3,5% 0,3-3,5%
- Acide heptadécanoique (C17:0) 0,0-0,3 <04
- Acide heptadécénoique (C17:1n-8) 0,0-0,3 <0,6
- Acide stéarique (C18:0) 0,5-5,0% 0,5-5,0%
- Acide oléique (C18:1n-9) 55,0-83,0% 55,0-83,0%
- Acidelinoléique (C18:2 n-6) 3,5-21% 2,5-21%
- Acidelinolénique (C18:3n-3) <1,0% <1,0%
- Acide arachidique (C20:0) 0,0-0,6% <0,6%
- Acide gadol éique (éicosénoique) (C20:1 n-9) 0,0-0,4% <0,5%
- Acide béhénique (C22:0) 0,0- 0,2% <0,2%
- Acide lignocérique (C24:0) 0,0-0,2% <0,2%
2-Acidegrastrans
-C18:1T 0,0-0,05% <0,05
-C18:2T+C18:3T 0,0-0,05% < 0,05%
3-Stérols et dialcoolstriterpéniques
- Chol e_ﬁero] <0,1% <0,1%
- Brassicastérol < 4,0% < 4,0%
- Campestérol < Campostérol | <Campostérol pour hc
- Stigmastérol <0,5% <0,5%
- Délta-7- stigmastérol - -
- Béta sitostérol+ delta-5-avénatérol+ délta 5-23-
Stigmastadi éol +cl érostérol +sitostanol +délta 5-24 ~93% > 93%
stigmastadiénaol - -
> Stérols Totaux 1000 mg/kg > 1000 mg/kg
» Erythrodiol et uvaol (% des stérols totaux) <4,5% <4,5%
4- Cires
C40+C42+C44+C46 < 250 mg/kg < 150mg /kg
5- Ecart maximal entre la teneur réelle et la teneur 0,2 0,2
théoriqueen triglycéridesa ECN 42
<
6- Stigmastadienes 0.15mgkg =005mgkg
7- Acides gras saturés en position 2 dans les
triglycérides : somme des acides palmitique et stéarique - <11%
(% des acides gras en position 2)
8-1nsaponifiables - < 15g/kg
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V- Rolesbiologiques et nutritionnelsde |’ huiled’ olive

Le régime aimentaire méditerranéen, dominé par la consommation quotidienne
d huile d'olive, a été identifié comme un modéle nutritionnel protecteur vis-a-vis des
risques d’ accidents cardiovasculaires et de certains cancers. Ces propriétés sont dues a son
profil lipidique et a la présence de nombreux antioxydants (caroténoides, tocophérols et
composés phénoliques) jouant le role de capteurs des radicaux libres (Ghedira, 2008).

L’ huile d'olive, qui est constituée de I’acide oléique, acide gras mono-insature,
possede un effet vasoprotecteur. En effet, | acide oléique réduit le taux du cholestérol LDL
et fait augmenter celui du cholestérol HDL, attribuant ainsi a1’ huile d’ olive vierge un effet
protecteur contre I’ athérosclérose (Keys et al, 1986 ; Jacotot , 1999 et Kratz et al 2002)

Les propriétés digestives de I"huile d’olive ont conduit a son utilisation dans le
traitement des troubles gastriques, biliaires, et de la constipation. En fait, les principatix
effets digestifs de I’huile d'olive portent sur le fonctionnement biliaire et la motricité
gastrique qui stimulée par les acides gras mono-insaturés comparativement a des acides
gras saturés. (Jacotot, 1997 ; Charbonier , 1985)

De par sa teneur élevée en acide oléique, I'huile d’olive semble étre selon
(Charbonier et Richard, 1996), lamieux tolérée par I’ estomac, ¢’ est donc la matiére grasse
qui entraine le moins de phénomenes de reflux gastro-oesophagien et de stase gastrique.
Ces auteurs ont montré que |’absorption de I'huile d'olive abaisse considérablement
I”acidité gastrique, C’est également un laxatif doux, et présente donc des effets bénéfiques

sur les gastrites hyper chlorhydrique et |es ulceres gastroduodénaux.

Néanmoins, tous les effets bénéfiques de la consommation d'huile d'olive ne sont
pas dus a l'acide oléique, d'autres composants secondaires de I'huile d'olive ont des effets

bénéfiques sur lasanté :

» Les caroténoides et les vitamines C et E réduisent le risque de dégénérescence
maculaire liée al'ége. Ces caroténoides ont également été proposés pour favoriser la
densité optique du pigment maculaire et de protéger contre les cataractes liées al'age,
le déclin cognitif, la fibrillation auriculaire, les fractures ostéoporotiques et le

vieillissement vasculaire (Lopez et al., 2014).
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» Les phytostérols ont une activité antioxydante, antibactérienne, anti- inflammatoire
etpeuventpar ailleursprotéger contrecertainscancers, tel quelecancer de sein, de colon
et de prostate

» Les polyphénols possedent une forte capacité antioxydante qui pourrait prévenir ou
ralentir I’ apparition de certaines maladies dégénératives ainsi que les maladies
cardiovasculaires (Gigno et Le Jeune, 2010).lls sont aussi impliqués dans la
prévention des diverses pathologies dégénératives associées au stress oxydant (Manach et
al., 2006).

Lestressoxydatif estimpliqué dans de nombreuses pathol ogies athérosclérose, diabete,
maladies neurodégénératives, cancer...) et dans le processus du vieillissement
(Gardes-Albert et al., 2003).

» Les hydrates de carbones, comme le squalene, jouent un réle protecteur dans le
développement de certains types de cancers (action chimiopréventive) (Smith et
al.,1998 ; Carralafuente, 2003)

Selon (Berra et De Gasperi, 1980), I’ huile d’olive joue aussi un grand réle dans la
prévention et le ralentissement de I’ apparition du diabéte sucré. En outre, I'huile d'olive
permet un meilleur contréle du glucose dans le sang et diminue la pression artérielle elle
améliore de maniére significative I'utilisation du glucose par les cellules et réduit les

niveaux de triglycérides dans le sang.

L’ huile d’ olive est aussi tres conseillée pour la friture a cause de sa composition en
acides gras mono insaturés qui la rende plus résistante a la chaleur. C'est I'huile la plus

|égere et la plus savoureuse pour lafriture des aiments (Terdazi et al., 2010).

L’huile d’olive joue un réle important dans I’augmentation de I’ espérance de vie a
cause de sa richesse en vitamine E qui joue un réle biologique positif pour déplacer les
radicaux libres, molécules impliquées dans certaines maladies chroniques et dans le processus
de vieillissement La consommation d'huile d'olive protege les individus contre la détérioration
des fonctions cognitives provoquée par le vieillissement et contre la perte de mémoire liée a
I'dge (Rosa et al., 2004)
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L’ objectif de cette éude consiste en |'évauation de la qualité commerciale des
huiles d’ olives vierge extra produites en Algérie et leur classification commerciale selon la
norme du conseil oléicole international en effectuant des analyses physicochimiques et

organol eptiques.

Les analyses physico chimique des échantillons ainsi que |’ analyse organoleptique
ont été réalisées au niveau du service Agro-alimentaire du Laboratoire Centrale de
I”Institut Technique de I’ Arboriculture Fruitiere et de laVigne de Birtouta(ITAFV)

L’ analyse organol eptique a été réaliséepar les membres dn jury national formés par
des experts du COI.

|. Echantillonnage

Les échantillons d  huiles d' olives ont été recueillis aupres des producteurs eux méme
lors du 2°™salon international de I'olive, huile d'olive, process et dérivés de I'olivier

organise a Alger et lafoire des produits de terroirs organisee a maatkas en mars 2018.

Les quinze échantillons ont été choisis d'une facon aléatoireils sont tous
conditionnés dans des bouteilles en verre portant un etiquetage avec I'indication huile
d olive vierge extra et produits durant la campagne 2017/2018 (fin décembre 2017 et début
janvier 2018).

Il .Méthodes d’analyses
Toutes les analyses sont réalisées sur la base de deux répétitions pour chaque

échantillon et le résultat final serala moyenne arithmétique des deux déterminations.

[1.1.Lesindicesdequalité del’ huile d olive

Les paramétres d'appréciation de la quaité des huiles dolive étudiés ; indice
d acidité libre, indice de peroxyde, |'absorbance dans I'Ultraviolet a K232 et K270, la
teneur en eau et en matieres volatiles, et I’ analyse organol eptique sont déterminés selon les
protocoles décrits ci apres :
Acidité (Réglement CEE n° 2568/91-annexe ).
Indice de Peroxyde(Reglement CEE n° 2568/91-annexel 1 1).
Absorbance dans|’UV (Réglement CEEnN° 2568/91-annexel ).
Analyse organol eptique (COI/T.20/DOC.n°15/rev.10/2018).
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e Teneur en eau (1SO 662).

[1.1.1.Aciditélibre

Lateneur en acides gras libres dans les huiles d'olive, est un indicateur de I’ activité
de lipase ainsi que de la qualité du fruit, du temps de stockage et de la stabilité de I’ huile
(Ryan et al., 1998).Conventionnellement, c'est la quantité de KOH, en milligrammes,
nécessaire pour neutraliser |’acidité contenue dans 1 g de corps gras et exprimée en %

d acide oléique.

e Principe
Mise en solution d'une prise d'essa dans un mélange de solvants, puis titrage
desacides gras libres présents al'aide d'une solution éthanolique d'hydroxyde de potassium
(Annexe 1)
. Expression desrésultats

L'acidité libre, exprimée en pourcentage d acide oléique, est égale &

[ A =V.C.M.100/1000.m = V.C.M/10.m ]

Oou:

V: volume, en millilitres, de la solution titrée d’hydroxyde de potassium ;

C: concentration exacte, en moles par litre, de la solution titrée de KOH (0,1 mol/l);
M poids molaire, en grammes par mole, de |'acide oléque = 282g/mol;

m: poids en grammes, de laprise d'essal.

[1.1.2. Indice de Per oxyde
L’indice de peroxyde d’'un corps gras est le nombrede microgrammes d’ oxygene
actif contenu dans un gramme de produit capabled’ oxyder I’iodure de potassium dans les

conditions de travail décrites avec libérationd' iode.

L’indice de peroxyde renseigne sur le degré de I’oxydation de I|'huile.ll est
déterminé selon |'annexe 1l du reglement CEE n°2568(1991), exprimé en
milliéquivalents d’ oxygéne actif par kilogramme de |’ huile et/ou matiere grasse.
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. Principe
La prise d'essai en solution dans un mélange acide acétique et chloroforme est
traitée par
une solution d'iodure de potassium. L'iode libéré est titré avec une solution de thiosulfate

de sodium.(Annexe 2)

e Expression desrésultats
L’indice de peroxyde (IP), exprimé en milliéguivalents d'oxygene actif

parkilogramme, est fourni par laformule:

|P= (V-V().1000. T /m

Ou:

V :estlevolume, en millilitres, de thiosulfate de sodium utilisé pour I’

Vo -est le volume, en millilitres, de thiosulfate de sodium utilisé pour I’ essai a blanc;
m: est lamasse, en grammes, de laprise d'essal.

T : estlanormalité de la solution de thiosulfate de sodium (0,001N).

[1.1.3. Extinction spécifique dans|'ultra-violet

L'examen spectrophotométrique dans I'ultraviol et peut fournir des indications sur la
qualité de I'huile, sur son état de conservation et sur les modificationsdues aux
processus technologiques.Les absorbances aux longueurs d'onde prévues dans la
méthode sont dues a la présence de systémes diéniques et triéniques conjugués. Les
valeurs de ces absorbances sont exprimées comme extinction spécifique E'*; o
(extinction d'une solution de matiére grasse a 1% dans le solvant prescrit, pour une
épaisseur de 1 cm) notée de fagon conventionnelle par K (dit également coefficient

d'extinction).

Les méthodes UV reposent sur la détermination des coefficients
d’ extinctionsspécifiques dans I’ ultraviolet @ 232 nm (K232) ; 270nm(K270) et ont

étédéterminés avec un Spectrophotometre de type Thermo UV/Vis. Ellescorrespondent a
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|” absorption maximale des diénes et triénes conjuguées qui résultent de la décomposition
del’huile.

La détermination de I’ absorbance spécifique dans I’ UV a été effectuée conformément a
I”annexe |1 du reglement CEE n°2568(1991)
e Principe
L huile d’ olive est dissoute dans |e cyclohexane, puis I'extinction de lasolution est
déterminée aux longueurs d'onde prescrites (Annexe 3)
e Expression desrésultats
Les extinctions spécifiques aux différentes longueursd'onde, sont exprimeées avec

deux décimales et déterminées par lecture directe.

[1.1.4. Teneur en eau et en matiéresvolatiles

C'est |la perte en masse par I'échantillon aprés chauffage a 103 £ 2°Cexprimée en
pourcentage de masse. |l consiste a provoquer le départ d'eau parchauffage d'une quantité
connue dhuile jusqua éimination compléte de I'eau .Ellerenseigne sur la pureté de
I"huile.La détermination de la teneur en eau et en matieres volatiles a été réalisés selon la
norme (1SO 662)

. Principe
Dessiccation du produit tel quel, a une température de 103°C + 2 dans une éuve a

lapression atmosphérique jusqu’ al’ obtention d’ un poids constant (Annexe 4)

e Expression desrésultats

Lateneur en eau et en matiéres volatiles, en pourcentage en masse de |’ échantillon est

donnée par laformule suivante:

[ Tew o6 - (M1 — M) x 100/ (my — mo) ]

Temv: Taux en pourcentage.
Mo: Masse, en gramme, de la capsule vide et sechée.
m1: masse, en gramme, de la capsule avec la prise d’ essal, avant chauffage.

my: masse, en gramme, de la capsule avec laprise d’ , apres chauffage.
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[1.1.5. Analyse or ganoleptique

e Modeopératoire

L'analyse sensorielle a éé faite sur lesl5 eéchantillons dhuile dolive,
conformémenta la méthode d’ évaluation du jury de dégustation préconisée par la méthode
du COI/T 20/Doc.N°15/Rév.10/ 2018

.Leséchantillons d’ huiles ont été maintenus a 28+2°C, aors que la température de
lasalle de dégustation était 20+1°C. Les analyses ont été effectuées en plusieurs séanceset

les dégustateurs ont réalisé au maximum 6dégustations par jour.

Le jury de dégustation, compose de 10 dégustateurs sélectionnés selon
uneprocédure précise par le chef de jury.Le jury est chargé de procéder a |'évaluation
sensorielle des huiles d'olive en vue de leur classement.Les appréciations du jury sont
consignées sur des fiches de profil.La feuille de profil a utiliser par le dégustateur
comporte deux types de perception :la perception des défauts et 1a perception des attributs

positifs sur une echelle de 10(Annexe 5)

Le responsable du jury doit recueillir les feuilles de profil remplies par chacun des
dégustateurs, contrdler les intensités attribuées et calculer les médianes des différents attributs

gréce aun logiciel prévu acet effet.

[1.2.Analyse de la composition chimique del’huile

Les parametres étudiés et les méthodes utilisés sont :

e Lacomposition de I'huile en acide gras par CPG (CEE n° 2568/91).
e La teneur en pigments chlorophylliens et caroténoides(M éthode décrite par
Minguez-Mosquer aet al.,1991)

e Lateneur en composes phénoliques (M éthode décrite par Gutfinger,1981).
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[1.2.1.Composition en acide gras

e Principe
Les acides gras des huiles sont analysés par chromatographie en phase gazeuse sous forme

d’ esters méthyliques préparés conformément alanormeCEE n° 2568/91 (Annexe 6)

L'analyse des esters méthyliques des acides gras a été effectuée par
chromatographie en phase gazeuse sur colonne capillaire. Les acides gras sont identifiés
en fonction de leurs temps de rétention en comparaison avec celui des étalons purs. Leur
taux est déterminé par le rapport entre l'aire des pics correspondants et la somme des

aires des pics detous les acides gras (Annexe 7)
e Evaluation quantitative

Le pourcentage de chaque acide gras est calculé automatiquement par intégrateur
ou a partir du rapport entre l'aire du pic correspondant et la somme des aires de tous les

pics présents selon laformule:

[ 100x Ax/ OA ]

oU:Ax : airedu pic del'acide gras x;

OA : somme des aires de tous les pics. Le résultat est exprimé avec deux décimales. Un
logiciel Chemstation HP 3365 est utilisé pour le traitement des données.

[1.2.2.Teneur en pigments
e Principe

Le principe consiste en la mesure de | absorbance a 670 nm pour les chlorophylles
et 470 nm pour les caroténoides, d'un échantillon d'huile en solution dans le

cyclohexane (Annexe 8).

e Expression desrésultats
Lesteneurs en chlorophylles et en caroténoides exprimées en mg/kg, sont données

par les formules suivantes :
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Chlorophylle en (mg/kg) = Ag7ox10% 613x100xd

Caroténoides en (mg/kg)=A47ox10% 2000x100xd

ou:
A :Absorbance alalongueur d’ onde indiquée

d : épaisseur delacuve encm

[1.2.3.Teneur en phénolstotaux
e Principe

Les teneurs en polyphénols toyaux des huiles ont été quantifiées par la méthode
décrite par Gutfinger(1981).

La concentration en composés phénoliques est déterminée en utilisant le réactif
Folin-ciocalteu.Ce dernier est réduit par les composés phénoliques pour donner une
coloration bleue. L’ intensité de la coloration est directement proportionnelle ala
concentration des polyphénols dans |a solution.(Annexe 9)

e Expression desrésultats
Les résultats sont calculés en se référant ala courbe d’ étalonnage réalisée avec

I’ acide gallique.ils sont exprimés en mg d’ acide gallique pa kg d huile d olive.
[1.3.Stabilité oxydative

La stabilité oxydative (rancimat) se définit comme étant |e temps nécessaire pour
gue I"huile d’ olive commence a présenter des symptémes de rancissement suite a
I’ oxydation accél érée des acides gras insaturés.

Laméthode utilisée est celle décrite par Gutierrez et al.,(1989).
e Principe

La stabilité oxydative est déterminée par le test rancimat, qui consiste afaire passer
un courant d air purifié atravers une prise d’ , portée a une température de

98+1,6°C ,mesurée par |’ appareil Rancimat 743 (Annexe 10)
e Expression desrésultats

Les résultats sont exprimeés par le temps d’induction al’ oxydation (heures)
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I. Indicesde qualité del’huiled’olive

Les indices de qualité physico-chimiques, qui sont le taux d' acides gras libres, I'indice de
peroxyde, |’absorbance dans I'UV et la teneur en eau et en composés volatils, en plus des
caractéristiques sensorielles, sont les principaux critéres établis par le COI, pour la
classification de I'huile d'olive vierge en différentes catégories (HOVE, HO, HOVC, HOVL).
Cetteclassificationpermeteneffetunedi stinctionentrel eshuilesd’ oliveviergesurleplan

commercial et alimentaire.

Par ailleurs, les indices de qualité renseignent sur les processus hydrolytique et
oxydatifs de |’ huile. D’ aprés Kristakis (1998),le cultivar et la région de la culture n’ont pas
dinfluence significative sur les indices de qualité de I’ huile, lesquels sont cependant et
principalement, affectés par I'attaque par la mouche de I'olive, les techniques de récoltes, le
transport et le stockage des olives.

[.1. Aciditélibre

L’ acidite libre est un facteur de qualité de I’huile d’ olive, il renseigne sur I’ altération
de celle- ci par hydrolyse et dégradation de la matiere grasse, qui est constituée de
triglycérides. L’ huile dégradée contient de plus en plus d’ acides libres ce qui fait croitre son
acidité (Ben Tekaya et Hassouna, 2007).

La valeur commerciale et thérapeutique de |" huile d’ olive vierge est directement liée a
son taux d'acidité (De Oliveira et al., 2010).

Les huiles étudiées présentent des valeurs d' acidité variant de 0,2% a 1,69 (Annexe
11). On a 80% des échantillons qui appartiennent a la catégorie vierge extra et 20% a la

catégorie vierge

Les huiles analysées sont marquées par de faibles taux d acidité avec des valeurs
enregistrées nettement inférieures a la limite d’acidité d’ huile d olive de la catégorie
vierge extra. Les facteurs responsables d acidité élevée sont liés au nom respect des
bonnes pratiques de récolte et de fabrication d’ huile d olive (Afidol, 2003; El Antari et
al., 2000; Ocakoglu, 2008)
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Lesvaleurs del’ acidité des huiles étudiées sont représentées par la figure 16

Acidité (%)
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Figure 16: Représentation graphique des résultats de |’ acidité
(Nombre de répétition n=2)

Selon Grati-Kamoun (2007), I'acidité est un critere de qualité de I’ huile d'olive
lorsqu’il est obtenue a partir d'olives récoltées a la main et transformeées rapidement
avec peu ou sans temps de stockage et a un stade de maturité approprié (pas tres

avance).

Ces résultats sont sous I'influence de la maturité des fruits, des variétés d olivier et
la durée de conservation (El Antariet al., 2000;Tanoutiet al., 2011). Par contre, Di
Giovacchino (1996) a montré que lavariété n’a pas d influence sur I’ acidité.

Un niveau d acidité libre élevé peut étre di a |’ état de maturité avancé du fruit, ou
au stockage inadéquat des olives avant la trituration par I’action des lipases sur les
triglycérides de I’ huile d’ olives qui provoquent I’ augmentation de sa teneur en acides gras
libres (Chimi., 2001).
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En plus, il existe dautres facteurs d'atération comme les moisissures, les
fermentations et la mouche d'olive. Pour produire une huile a faible acidité, il est
nécessaire de triturer les olives saines, rapidement apres récolte, pressees a froid dans un

délai e plus court possible apres avoir été récoltées (Tsimidou et al., 2005).

|.2.Indice de peroxyde

L’indice de peroxyde permet d' estimer I'état d'auto-oxydation de I'huile ; c’'est un
meécanisme lent mais inéluctable. En effet, les corps gras peuvent S oxyder en présence
d oxygene et de certains facteurs favorisant (température élevée, eau, enzyme, trace de
métaux Cu, Fe...).Cette auto-oxydation ou rancissement aldéhydigue conduit dans un
premier temps a la formation de peroxydes (ou hydroperoxydes) qui se décomposent
ultérieurement en dérivés carbonylés aldéhydes et hydrocétones (responsables de I’ odeur

de rance) et en divers produits oxygénés (alcools, acides...).

L’ oxydation est le facteur principal de la détérioration de la qualité de I’ huile
d’olive. Elle affecte, en effet, sa valeur nutritionnelle et sensorielle (Frankel, 1985;
Morales et al., 1997).

Pour tous les échantillons d’ huiles analysés, lesvaleurs de I’ IP varient entre
3,9 meq O./kg d'huile et 11,5meq Ou/kg d huile (Annexe 12)elles restent donc, dans la
norme fixée par le COI pour I'huile d’olive de la catégorie vierge extra (IP< 20 meq
O./kg).

Ces basses valeurs de I'lP montent que I'huile a été extraite rapidement apres la
récolte des olives et qu'elle a été stockée dans de bonnes conditions. || permet de penser

gue I'huile ne soxydera pas prématurément et se conservera au cours du temps.

Il faut noter que I’ IP augmente avec la maturité des olives, et surtout ala suite d un
choc thermique ou a un processus de fabrication défectueux (Afidol, 2003). Le stockage
inadapté ou prolongé, est également une des causes d’ augmentation de I’ I P.
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Les vaeurs de I'indice de peroxyde des huiles éudiées sont représentées par la
figure 17
Indice de peroxyde (meq O,/kg d'huile)
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Figure 17: Représentation graphique des résultats de |’ indice de peroxyde
(Nombre de répétition n=2)

Aing, Yildrim (2009) a confirmé que le mode de conservation des huiles d olive

influence fortement sur la variation d'indice de peroxyde qui augmente au cours des

stockages des échantillons en contact avec I’ oxygene atmosphérique.

Par ailleurs, une étude a révélé que les procédés technol ogiques adoptés durant le

broyage des olives issues aussi bien d’'une seule variété que d'un mélange de variétés

n'avaient pas une grande influence sur |’ augmentation de I’'indice de peroxyde (Cecchi et
al., 2006).

De plus, il a été démontré dans d’ autres études, qu’'il n'y a aucune différence entre

les huiles d'olive extraites par les procédés de centrifugation et de presse (Caponio et al.,
1999; Gimeno et al., 2002; Salvador et al., 2003).
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| .3.Extinction spécifique dans (UV).

Les valeurs de I'lP < 20meq O./kg d' huile ne signifient pas toujours I’ absence du
phénomene d’ oxydation. Le recours a la détermination des coefficients (K232, K270)
d’ absorbance dans I’ ultraviolet, renseigne sur la présence ou I'absence de produits
d’ oxydation secondaire dans I'huile. Les hydroperoxydes des premiers stades de
I’ oxydation absorbent a 232 nm, alors que les produits d’ oxydation secondaires tels que
les cétones insaturées-dicétones absorbent au voisinage de 270 nm (Jeantet et al., 2006;
Ben Temime et al., 2000;0l1¢, 2002).

L’ absorbance dans I’ ultraviolet est un moyen d’ évaluation de I'état de conservation
de I'nuile. C'est également un indicateur sur la douceur de la méthode d'extraction et sur
I'oxydation par surexposition de I'huile a I'air lors de la trituration. Plus I'extraction se
fera a température basse (<28°) et moins il y aura de contact avec l'air pendant
I'extraction, et plus les valeurs de K232, K270, seront faibles.

Les résultats d’ absorbance en UV (Annexe 13) montent qu’'a |’ exception de trois
échantillons d’ huile d’ olive de la campagne , tous les autres échantillons analysés ont des
absorbances en UV qui respectent les valeurs préconisees par lanorme du COI(2018):
K232<25; K270<0,25.

La comparaison des valeurs moyennes des absorbances en UV des échantillons
montre que les échantillons qui présentent les valeurs les plus élevées pour le K232 et
le K270 (I’échantillon 1 et I’échantillon 10) ont présenté également les vaeurs
moyennes de |’ P (11,50 meqg Ox/kg et 10,25) les plus é evées.

Les valeurs des extinctions spécifiques dans I’UV a 232 nm et 270 nm des huiles

étudiées sont représentées par les figures 18 et 19 respectivement
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Figure 18: Représentation graphique des résultats de I’ extinction spécifique a 232 nm

(Nombre de répétition n=2)
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Figure 19: Représentation graphique des résultats de |’ extinction spécifique 2270 nm

(Nombre de répétition n=2)

Cesrésultats seraient liés a plusieurs facteurs tel que la récolte tardive des olives,

une exposition excessive des olives et de I'huile extraite a I’oxygéne de I'air et a la

lumieére, voir aussi aun réchauffement de la péte lors de latrituration.
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Selon Tanoutiet al. (2011), I'oxydation de I'huile d'olive commence apres que les
olives soient cueillies de I'arbre, et continue pendant le stockage des fruits et leur

traitement.

|.4.Teneur en eau et en matieresvolatiles
L es valeurs obtenues pour |’ ensembl e des échantillons sont conformes aux normes
établiespar le C.O.1. Elles varient entre 0,03 et 0,20 (Annexe 14), elles sont représentées
par lafigure 20.
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Figure 20: Représentation graphique des résultats de la teneur en eau et matieres volatiles

(Nombre de répétition n=2)

Les valeurs relatives a ["humidité sont tributaires des conditions
environnemental es dominantes, dont la pluviosité (Alves et al., 1995)

| .5.Analyse organoleptique
Si la caractérisation physico-chimique des huiles d olive est une étape essentielle
dans la classification des huiles, elle n’est pas suffisante pour déterminer la qualité d’ une
huile et sa valeur marchande. En effet, les composés volatiles qui se développent au cours
du procédeé de fabrication de I" huile puis pendant son stockage sont capables de modifier
I’ odeur et la saveur de I’ huile. Pour cela, une analyse sensori€elle codifiée et détaillée a été
développée par le COI et la Communauté Economique Européenne (CEE).

Pour étre catégorisée en huile d'olive vierge extra, I’ huile ne doit présenter aucun
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défaut organoleptique, une trés faible acidité et un tres faible éat d oxydation. Ces
caractéristiques assurent |’ obtention d’ un produit de qualité qui se conservera bien dans le
temps.

Le tableau VII présente les résultats de I'évaluation sensorielle des huiles

analysées.

Les résultats de |'évaluation sensorielle montrent que 70% des huiles analysées
appartiennent ala catégorie vierge extra. Lamédiane de leur fruité se situe entre 2,5 et 7,25

permettant ainsi de distinguer trois catégorie:

» Huilevierge extraafruité léger (Medu fruité < 3) : 10%
» Huilevierge extraafruité moyen (3<Me< 6): 70%

» Huilevierge extraafruité intense (Me> 6) : 20%

Sur les quinze échantillons analysés, 40% ont un fruité vert moyen (échantillons 6,
7, 11 et 14) avec des ardmes rappel ant la pomme verte, I’ artichaud et I’amande amere ; les
60% restant présentent un fruité mar avec des flaveurs de tomate mdre, pomme mdre et

fruits secs caractéristiques de ce type de fruité.

L’ analyse sensorielle a également révélé la présence d’ attributs négatifs dans 30%
des huiles étudiées, principalement:

» lerance, témoin d’'un processus d’ oxydation intense;
» le chdmé, caractéristique de I’ huile tirée d olives entassees ou stockées dans des
conditions telles qu’ elles se retrouvent dans un état avancé de fermentation anaérobie
ou de I'huile restée en contact avec les « boues » de décantation, ayant elles aussi
subi un processus de fermentation anaérobie, dans les piles et les cuves ;
» le vineux, lié a un processus de fermentation des olives formant de I’acide
acétique et |’ éthyle d’ éhanol

Ces huiles ont é&é déclassées a la catégorie huile d'olive vierge courante
conformément a la méthode de I’ analyse sensorielle des huiles d’ olive vierges préconisée

par le conseil oléicoleinternational (COI, 2018).
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Tableau VI : Résultats de |’ évaluation sensorielle des huiles anal ysées

Résultats et discussion

Per ception des attributs positifs

Per ception des défauts

N° échantillon parameétres statistiques Chomé Rance Vineux Fruité Amer Piguant Classement
Médiane 0 2,95 1,8
Ecart type robuste (S) 0 0,87 0,36 0 0 0 HOVC
Ceefficient de variation (R) 0 18,53 19,93
Médiane 37 0 0 2,5 2,25 2,15
S 0,81 0 0 0,54 04 0,25 HOVC
R% 135 0 0 15,67 16,89 11,58
Médiane 1,1 0 1,45 25
S 0,34 0 0,73 0 0,29 0 HOVC
R% 7,93 0 5,48 11,42
Médiane 33 1,8 1,45
S 0 0 0 0,46 0,24 0,42 HOVE
R% 13,96 13,18 18,88
M édiane 2,5 1,15 1,25
S 0 0 0 0,29 0,1 0,23 HOVE
R% 14,24 8,27 18,15
Médiane 4,25 3,85 24
S 0 0 0 0,55 0,16 0,61 HOVE
R% 12,92 4,18 13,62
Médiane 4,45 14 0,8
S 0 0 0 0,28 0,19 0,43 HOVE
R% 6,25 13,59 12,39
Médiane 6,5 3 3,5
S 0 0 0 0,14 0,05 0,2 HOVE
R% 4,38 3,17 10,58
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Per ception des défauts Per ception des attributs positifs
N° échantillon paramétres statistiques Chémé Rance Vineux Fruité Amer Piquant Classement
Médiane 3,25
9 Ecart type robuste (S) 0 0 0,231 0 0 0 HOVC
Ceefficient de variation (R) 18,51
M édiane 2,95 135
10 S 0,41 0 0 0,26 0 0 HOVC
R% 1,4 16,98
Meédiane 3,2 2,75 2,5
11 S 0 0 0 0,17 0,26 0,29 HOVE
R% 5,26 9,32 11,71
Meédiane 3,65 2,2 2,25
12 S 0 0 0 0,47 0,29 0,21 HOVE
R% 12,84 13,31 9,43
Meédiane 7,25 3 3,5
13 S 0 0 0 0,19 0,23 0,2 HOVE
R% 8,05 16,14 4,17
Médiane 5,25 3 4,5
14 S 0 0 0 0,51 0,14 0,05 HOVE
R% 16,69 6,45 3,17
Médiane 6 4 333
15 S 0 0 0 0,28 0,09 0,19 HOVE
R% 11,1 15,83 12,5
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II. Analyse dela composition chimiquedel huile

I1.1.Composition en acides gras

La composition en acide gras totaux est un parametre de qualité et d’ authenticité des huiles,

elle joue un réle important pour sa qualité nutritionnelle et organol eptique.

L’ acide oléique (C18 : 1) est I'acide gras dominant de I’ huile d’ olive, suivi par les acides
pamitique (C16 : 0) et linoléique (C18 : 2).

Les résultats du profil en acides gras des huiles analysées (Tableau VIII) concordent avec ceux
établis par le Conseil Oléicole International (2018) concernant la composition moyenne en

acides grasde I’ huile d’ olive pour I’ ensembl e des échantillons anal ysés.

Tableau VIII: Composition en acides gras (%) des huiles d olive analysées

o £ . C16:0 Cl6:1 Cci18:.0 Ci8:1 c18:2 ci18:3

N° échantillon " o . . L L

Palmitique | palmitoleique | stéarique| oléique linoléique |linolénique

1 18,27 2,21 2,57 58,57 17,22 0,67

2 14,70 1,60 2,38 69,83 10,17 0,75

3 16,55 1,79 2,36 67,16 10,92 0,67

4 17,94 2,11 2,08 64,47 12,19 0,61

5 14,95 1,34 2,78 68,97 10,92 0,72

6 17,71 2,06 2,07 64,75 12,11 0,62

7 15,94 1,59 2,66 67,92 10,77 0,56

8 16,62 2,15 1,79 64,55 13,65 0,57

9 16,80 2,14 1,76 64,86 13,12 0,59

10 10,65 0,60 3,29 56,01 15,11 0,79

11 17,87 1,77 1,98 65,76 11,90 0,49

12 18,43 2,33 2,10 63,56 12,47 0,59

13 17,87 1,77 1,98 65,76 11,90 0,49

14 18,43 2,33 2,10 63,56 12,47 0,59

15 13,35 1,27 2,54 70,14 11,55 0,77
Norme COI 2018 | 7,50 - 20,00| 0,30- 3,50 0,5-50 | 55,0-83,0 2,5-21,00 <1,00

Ces résultats sont caractérisés par des variations entre les échantillons, le taux d acide
oléique fluctue entre 56,01% et 70,14%, I’ acide pamitique et I’ acide linoléique varient
respectivement de (10,65%-18,43%) et (10,17%-17,22%).La teneur en acide linolénique est

inférieure a 1%.

58



Chapitrell

Résultats et discussion

Divers facteurs, tels que le degré de maturité des olives, notamment |’ étalement de la

récolte sur une longue période — olives a différents stade de maturité- les conditions agro

climatiques, la variété ont une incidence sur le profil de composition en acides gras de I'huile
d olive (Ollé, 2002; Garcia et al.,1996; Judde, 2004; Bruni et al.,1994; Aparicio et Luna, 2002;
Inglese et al., 2010).

Certains auteurs ont utilisé ce profil comme parameétre de classification des huiles d’olive
selon leurs origines (Ben Temime et al., 2000;Ranalli et al., 1997 ; Aguilera et al., 2005),

d autres notent plutot des variations minimes de taux d'acide gras principal (C18 : 1) chez la

méme variété d’ olivier méme s elle est cultivée dans des lieux différents (USAID, 2006).

[1.2.Teneur en pigments

11.2.1.Chlorophylles

Les chlorophylles sont des pigments responsables de la couleur caractéristique de I’ huile

d olive, elles sont impliquées dans les mécanismes d’ auto-oxydation et la photo-oxydation
(Ryan et al., 1998).

Les résultats obtenus montrent que les teneurs en chlorophylles des huiles analysées sont
variables (Annexe 15). La valeur la plus élevée est en de 6,63 mg/kg et la plus faible de 0,33

mg/kg. Les teneurs des autres échantillons oscillent entre 0,48 mg/kg et 2,90 mg/kg.

Les valeurs des teneurs en chlorophylles des huiles étudiées sont représentées par lafigure 21
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Figure 21: Représentation graphique des résultats de la teneur en chlorophylle

(Nombre de répétition n=2)
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Globalement, les résultatsenregistréssontfai bl escomparativementaceuxobtenusdans!’ huilevierge
extra de lavariété Chemlal, variété dominante en Algérie ,dont les teneurs varient de 12,8 a 22,3
mg/kg (Bengana et al.,2013). lIs sont faibles aussi par rapport aux résultats obtenus par 1ssaoui et
al. (2010) qui varient entre 8,80 et 17,30mg/kg.

Selon Garcia et al. (1996), la maturation influence la teneur en pigments chlorophylliens,
plus la maturation progresse, plus I’ activité photosynthétique diminue ains gue la concentration.
La concentration en chlorophylles peut dépasser 80mg/kg pour des huiles obtenues a partir
d’olives en stade précoce de maturité, pour chuter a des valeurs d’ environ 2mg/kg lorsque le fruit
est bien mar (Salvador et al., 2001 ; Giuffrida et al., 2007)

Les faibles concentrations en chlorophylles des échantillons analysés seraient dues a leur
dégradation au cours du stockage des olives, par |” action des chlorophyllasesetdeslipoxygénases
( Rayan et al., 1998),des larves et des microorganismes (Fakourelis et al.,1987; Perrin,1992).

Elles peuvent aussi s expliquer par leur dégradation lors de processus d’ extraction par une
phéophytinisation des chlorophylles initidlement présentes dans le fruit, I’oxydation des
chlorophylles par les peroxydases y serait plus importante (Gandul-Rojas et Minguez-Mosquera,
1996).

Pour Allaloutet al.,(2009), les faibles teneurs en chlorophylles peuvent étre dues al’ effet du
degré de maturité, le systéme d’ extraction, le sol et les conditions climatiques.

I1.2.2.Caroténoides

Les caroténoides sont des inhibiteurs tres efficaces de la photo-oxydation induite par les pigments
chlorophylliens ( Aparicio-Ruiz et Gandul-Rojas, 2012). Ils sont aussi responsables de la couleur
jaune de I’ huile, possedent des propriétés antioxydantes et suscitent beaucoup d’ intéréts pour la santé
humaine ( Morello et al., 2004).

L es teneurs en caroténoides des huiles étudiées varient entre un minimum de 0,67mg/kg et
un maximum de 3,31 mg /kg (Annexe 16), ces résultats sont proches de ceux enregistrés pour | huile
d olive vierge extra des deux variétés dominantes, Chemla et Azeradj par Bengana et al.(2013).
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Les valeurs des teneurs en caroténoides des huiles étudiées sont représentées par la figure 22

Teneur en caroténoidesen mg/kg
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Figure 22: Représentation graphique des résultats de la teneur en caroténoides

(Nombre de répétition n=2)

La teneur en caroténoides augmente au fur et a mesure de la maturité des olives, cette
augmentation est accompagnée par la diminution de la teneur en chlorophylles, ces pigments

conferent a1’ huile sa couleur jaune au dépend de la coloration chlorophyllienne (Ait Y acine, 2001).

L’ éude faite par a révélé que la teneur en caroténoides dépend ainsi de la variété, du stade de

maturité du fruit, le mode d extraction de I’huile et des conditions de stockage. ( Psomiadou et

Tsimidou, 2001)

I1.3.Teneur en polyphénolstotaux

Les huiles d'olives sont connues pour leur contenance élevée en composes phénoliques par
rapport aux autres huiles végétaes raffinées. Ces composes contribuent a la saveur globale
complexe de |"huile d'olives et lui fournissent des effets antioxydants et sont en grande partie

responsables de sa durée de conservation (Del Carlo et al., 2004).

La concentration des polyphénols totaux est déterminée par la méthode de Folin-Ciocalteu
(Gutfinger, 1981) a partir d’une courbe d’ étalonnage utilisant I’ acide galligue comme témoin dont
la quantité est exprimée en milligramme d’ acide gallique par kilogramme d’ huile d'olive (mg / kg
d huile).
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L’ absorbance est éroitement corrélée a la concentration de I’ acide gallique utilisée dans la

gamme d’ étalonnage avec un R? de 0,999 (Annexe 9).

L es teneurs en composes phénoliques des échantillons analyses varient de 14,65mg/kg a
115,56 mg/kg (Annexe 17).Globa ement, les teneurs en polyphénols sont faibles comparativement

a celles enregistrées dans | huile d' olive vierge extrade la plupart des variétés d' oliviers.

Les valeurs des teneurs en polyphénols totaux des huiles étudiées sont représentées par la

figure 23
Teneur en polyphénolstotaux en mg/kg
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Figur e 23: Représentation graphique des résultats de la teneur en polyphénols totaux

(Nombre de répétition n=2)

Les quantités des polyphénols présentes dans les huiles d’ olives qui ont été rapportées dans la
littérature sont tres variables. Elles sont supérieures a 0,5 mg/g dans |'étude réaisée par
Montedero et al. (1992) et elle varie entre 0,1 et 0,8 mg/g dans la recherche de Maestro-Duran et
al. (1994).

D’apres Owen et al. en 2000, la teneur en polyphénols est de 0,232 mg/g pour |’ huile
d'olives extra vierge et de 0,062 mg/g pour |’ huile raffinée. Le résultat annoncé par Nakbiet al.
(2010) pour la variété tunisienne nommeée Chemlali est del’ ordre de 0,16 + 2.82 mg/g.
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En effet, la composition et la concentration des polyphénols dans |'huile d’olive sont
fortement influencées par plusieurs facteurs agronomiques et technologiques, comme le cultivar,
la zone géographique, le climat et la saison de la récolte. En outre, le degré de maturité du fruit
influence fortement sur la concentration en polyphénols. En général, au cours de la maturation, la

concentration en acides phénoliques diminue et celle en anthocyanes augmente (Nakbiet al.,2010).

Par ailleurs, la variation des teneurs en phénols totaux des huiles éudiées sont également

influencées par :

» Le stockage prolongé des olives avant trituration provoque une perte considérable en
composés phénoliques (Angerosaetal.,1996; Kiritsakis, 1998; Brenes et al., 1999; Chim,
2001; Servili et al.,2004; Servili et al.,2009).

» Lemode d extraction: |’ addition d’ eau chaude ala péte d’ olive provoque le lessivage
des polyphénols qui se traduit par |’ altération de la flaveur des huiles et une faible
résistance al’ oxydation au cours de la conservation (Di Giovacchino,1996).

» L’éévation excessive de latempérature et la prolongation de la durée de malaxage

provoguent la dégradation des composés phénoliques ( Khdlifet al.,2003).

[11. Stabilité oxydative
L’indice de stabilité de I’ huile ou le temps d’'induction, mesuré par |’ appareil de rancimat,

permet d' évaluer |a vitesse a laquelle les huiles deviennent rances (Bendini et al., 2010).

Les valeurs de |a stabilité oxydative des échantillons analyses varient de1,50 ha 16,25 h (Annexe 18).
Ces résultats sont faibles rapport aux données bibliographiques notamment les résultats de Allaout
et al.(2009) qui oscillent entre 14,6 h et 59,10 h et de Ouedlati (2009) dont les valeurs de la satbilité

oxydative se situent entre 20,6 h et 100 h , obtenus sur des variétés cultivées en Tunisie.

Elles restent égalment en dessous des val eurs médianes de stabilité oxydative obtenues par Bengana
et al. (2013) sur les huiles produites en kabylie et qui varient de 10,6 h et 14,4 h.
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Les valeurs de la stabilité oxydative des huiles étudiées sont représentées par par la

figure 24.
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Figure 24: Représentation graphique des résultats de |a stabilité oxydative

Les faibles valeurs de la stabilité oxydative enregistrées dans les différents échantillons des

huiles analysées prévoiraient une dégradation oxydative rapide de I’ huile au cours de son stockage.

IV-Test decorréation

Letest de corrdlation a été réalisé en utilisant le programme Excel Stat.

Les résultats du test sont donnés par |e tableau I X.
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Tableau | X: Résultats du test de corrélation

Absorbance | Absorbance | indice de agi dité Stabil i_té Teneur en Ten(?ur en Teneur en Teneur en eau
270 232 peroxyde libre oxydative | polyphénols | caroténoides | chlorophylle

Absorbance 270 1 0,772 0,574 0,63 -0,651 -0,682 -0,353 -0,206 0,016
Absorbance 232 0,782 1 0,644 0,554 -0,541 -0,591 -0,318 -0,132 0,242
indice de peroxyde 0,574 0,644 1 0,661 -0,536 -0,576 -0,317 -0,142 0,075
aciditélibre 0,63 0,554 0,661 1 -0,405 -0,438 -0,214 -0,026 -0,263
Stabilité oxydative -0,651 -0,541 -0,536 -0,405 1 0,792 0,47 0,252 0,101
Teneur en polyphénoals -0,682 -0,591 -0,576 -0,438 0,792 1 0,48 0,243 0,03
Teneur en caroténoides -0,353 -0,318 -0,317 -0,214 0,47 0,48 1 0,83 0,126
Teneur en chlorophylle -0,206 -0,132 -0,142 -0,026 0,252 0,243 0,83 1 0,204
Teneur en eau 0,016 0,242 0,075 -0,263 0,101 0,03 0,126 0,204 1

En gras, valeurs significatives (hors diagonale) au seuil alpha=0,050
(test bilatéral) 1
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Le tableau IX met en évidence les corrdlations existantes entre les différents parameétres
étudiés, parmi elles:

Corrélation entre I'IP et I'acidité qui signifie par ailleurs que les acides gras libres sont plus
susceptibles a |’ oxydation comparativement aux acides gras liés aux triglycérides. Cette corrélation
a été rapportées par plusieurs auteurs (Choe et Min,2006 ,Bendini et al., 2010)

Tout en comparant entre les résultats d'IP et les taux des polyphénols dans les échantillons
d huile d olive éudiés, il faut noter que I’ huile d’ olive qui présente |’ IP le plus élevé possede ala

fois un taux plus bas en polyphénols totaux en comparaison avec les autres échantillons.

Les faibles teneurs en polyphénols dans les huiles pourraient expliquer, du moins
partiellement, les valeurs relativement élevées de degré d oxydation (1P, Abs232 et 270nm)
enregistrées dans certaines huiles. Cette corréation négative entre la teneur en polyphénol et le
degré d' oxydation de I" huile, a été mise en évidence par plusieurs auteurs (Tsimidou et al., 1992;
Cinquanta et al., 2001; Blekasetal .,2002).

Selon Oumeddoure et al. (2011), la résistance a I’ oxydation est due a la protection des
polyphénols qui sont par ailleurs les plus solliciter pour résister a I’ oxydation et que I'indice de

peroxyde diminue au fur et a mesure que les concentrations en polyphénols augmentent.

Plusieurs éguipes ont montré qu'il existe une forte corréation entre lateneur de I'huile d'olive
vierge en composes phéenoliques et sa stabilité (Baldioli et al., 1996 ; Gutierrez et al., 1999 ; Aparicio
et al., 1999).les valeurs relativement élevées de la stabilité oxydative correspondent a des taux
d’acidité les plus faibles et des valeurs les plus élevées en composés phénoliques. Cette corrélation
positive entre la stabilité oxydative et |a teneur en antioxydants de I huile d’ olive vierge a été d§ja
rapportée par Benidini et al. (2010).
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Dans la présente éude, I'intérét est donné aux huiles d'olives vierges extra en
évauant d'une part, leurs caractéristiques physicochimiques et dautre part, leurs
caractéristiques organoleptiques. Ceci dans le but de déterminer la conformité de ces huiles
d olives par rapport aux normes international es.

A I'issue de notre travail il a éé constaté ce qui suit:

- Les échantillons éudiés ont des valeurs d’indice d acide conformes aux normes
établies par le C.O.1 ., 80% appartiennent a la catégorie vierge extra et 20% a la
catégorie vierge.

- Lesindices de peroxyde et la teneur en eau sont conformes & la norme commerciale
pour tous les échantillons éudiés

- Les résultats d’absorbance en UV ont montré qu’a |’ exception de trois échantillons
d huile d'olive de la campagne, tous les autres échantillons analysés ont des
absorbances en UV qui respectent les valeurs préconisées par la norme du
COI(2018)K232< 2,5; K270<0,25.

- Les résultats de I'évaluation sensorielle montrent que 70% des huiles analysées
appartiennent a la catégorie vierge extra. Lamédiane de leur fruité se situe entre 2,5 et

7,25, permettant ainsi de distinguer trois catégorie:

» Huilevierge extraafruité léger (Me du fruité < 3) : 10%
» Huilevierge extraafruité moyen (3<Me< 6): 70%

» Huilevierge extraafruitéintense (Me> 6) : 20%

L’ analyse sensorielle a également révél e la présence d’ attributs négatifs dans 30% des
huiles étudiées, principalement le rance, le chdmé et le vineux, témoins d' un processus

d’ oxydation intense et de fermentations anaérobies.
Ains et sur la base des résultats de I’analyse des criteres de qualité des huiles
étudiées, 70% appartiennent a la catégorie vierge extra et 30% a la catégorie vierge

courante.

L’ analyse de la composition chimique des huiles a permis de constaté que:
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- Lesrésultats du profil en acides gras des huiles analysées concordent avec ceux établis
par le Conseil Oléicole International (2018) concernant la composition moyenne en

acides gras de |’ huile d’ olive pour I’ ensembl e des échantillons anal ysés.

- Les huiles produites se caractérisent par des teneurs faibles en composés mineurs,
principalement les composés phénoliques et les chlorophylles. Une baisse de ces
derniers est en effet responsable de la perte de la qualité sensorielle de | huile et de la
diminution de la stabilité oxydative limitant ainsi sa durée de conservation dans le temps

et compromettant sa commercialisation (voir exportation).

En définitive, la production d’ une huile d’olive vierge extra ,de qualité supérieure
répondant aux normes commerciales internationales, exige le respect des bonnes pratiques
tout au long de la chaine de production, de transformation et du conditionnement, qui doivent
étre effectuées avec soin et dans le respect des normes appliquées par la norme en vigueur

COl, entre autre :

- Procéder a une récolte précoce des olives (octobre, novembre, début du mois de
décembre)

- Eviter le gaulage comme moyen de récolte ;

- Transport dans des caisses appropriées

- Stockage des olives en couches minces dans un endroit aéré et frais

- Eviter le stockage prolongé et procéder rapidement alatrituration

- Utiliser des broyeurs & marteaux (au lieu des broyeurs a disques ou a meules),

- Utiliser des malaxeurs hermétiques, et choisir un couple température/durée optimal,afin
deréduirel’ oxydationenzymatiquedescomposesphénoliques ;

- Utiliser des superpresses ou des décanteurs a deux phases (sans addition d’eau) ou a deux
phases et demi avec addition d’ une faible quantité d’eau, au lieu des décanteurs
classique atrois phases

- Stockage et conditionnement des huiles a I’abri de la lumiéere et a des températures

adéguates dans un matériel inerte et étanche

Effectuer les analyses physico chimiques et sensorielles de I'huile d'olive sont
primordiales pour connaitre le produit, ressortir sa typicité, parer aux pratiques fraudul euses,

le valoriser au mieux et se frayer une place sur le marché extérieur.
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Annexel: Déermination del’acidité libre

e Matérid : Matériel courant de laboratoire, et notamment:

- Baanceanaytique;
- Fiole conique de 250 millilitres de capacité ;
- Burette de 10 millilitres de capacite, graduée en 0,05 millilitre.
e Réactifs
Tous les réactifs doivent ére de qualité anaytique reconnue et I'eau utilisée doit
étre de I'eau distillée ou de pureté équivalente.
- Oxyde diéthylique éthanol a95 % (V/V), mélange 1-1 en volume.
- Hydroxyde de potassium, solution éthanolique titrée (KOH) a 0,1 mole par litre
- Phénolphtaléine, solution a 10 grammes par litre dans I'éthanol a 95-96 %
(VIV)
e Modeopératoire
Prélever une prise d'essai de 2,5 g dans une fiole conique et la dissoudre dans 50
millilitres du mélange oxyde diéthylique/éthanol préalablement neutralise. Titrer, en
agitant, avec la solution d'hydroxyde de potassium a 0,1 mole par litre jusqu'au virage de
coloration rose persistante durant au moins 10 secondes.
Annexe 2: Détermination del’indice de peroxyde :
e Maté&rid
Les équipements utiliseés doivent étre exempts de toute trace de substances
oxydantes ou réductrices.
- Cuillereen verre de 3 millilitres;
- Fioles denviron 250 millilitres, avec col et bouchons rodés, sechées au
préaable;
- Burette de 25 ou 50 millilitres avec graduations de 0,1 millilitre.
- Baance analytique
e Réactifs
- Chloroforme de qualité anaytique, exempt d'oxygene (ce dernier ayant été
éliminé par barbotage d'un courant de gaz inerte, sec et pur) ;
- Acide acétique glacial de qualité analytique, exempt d'oxygéene (ce dernier

ayant été éiminé par barbotage d'un courant de gaz sec et pur) ;
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- lodure de potassium en solution aqueuse saturée de préparation récente,

exempte d'iode et d'iodates ;

- Solution agueuse de thiosulfate de sodium 0,001 N, soigneusement normalisée

juste avant I'emploi ;
- Solution d'amidon (dispersion agueuse de 10 grammes par litre) récemment
préparée a partir d'amidon naturel soluble.
e Modeopératoire

Veiller a ce que I'échantillon soit prélevé et stocké hors de la lumiére, conserve au
fras et enfermé dans des conteneurs de verre remplis entiérement et fermés
hermétiquement a1'aide de bouchons de liege ou de verre rodé.

L'essal doit étre réalisé sous une lumiere diffuse (lumiéere du jour) ou artificielle.
Dans une cuiller en verre ou, a défaut, dans une fiole, peser, a 0,001 gramme pres,
une masse de 1,2 a 2,0 g de I'échantillon aanalyser ;

Déboucher une fiole et introduire la cuiller en verre contenant la prise d'essai.
Ajouter 10 millilitres de chloroforme. Dissoudre rapidement la prise d'essai en
agitant. Ajouter 15 millilitres d'acide acétique puis 1 millilitre de solution d'iodure de
potassium. Remettre le bouchon rapidement,

Agiter pendant une minute et laisser reposer pendant exactement 5 minutes a |'abri
delalumiére et a une température de 15 a 25 °C.

Ajouter environ 75 millilitres d'eau distillée. Titrer I'iode libéré avec la solution de
thiosulfate de sodium 0,001 N tout en gitant vigoureusement et en employant la
solution d'amidon comme indicateur.

Effectuer simultanément un essai ablanc. Si le résultat de ce dernier excede 0,05

millilitre de solution de thiosulfate de sodium 0,001 N, remplacer les réactifs impurs.

Annexe 3: Dé&ermination del’extinction spécifique dans!’ultraviolet.
e Matérie
- Spectrophotomeétre pour mesure des extinctions dans |'ultraviolet entre 23nm et
270 nm, avec possibilité de lecture pour chague unité nanométrique. (figure 1)
- Cuves de quartz prismatique, de parcours optique de 1 centimetre.

- Fiolesjaugées de 100 millilitres.
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% : I
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Figure 1: Spectrophotométre UV-Visible

e Réactifs
- cyclohexane pur pour sepctrophotométre
e Modeopératoire
- L'échantillon examiné doit étre parfaitement homogéne et exempt d'impuretés
en suspension.
- Peser exactement 1 gramme de |'échantillon dans une fiole jaugée de 100
millilitres, compléter avec cyclohexane et homogénéi ser
- Remplir une cuve en quartz prismatiques avec la solution obtenue et mesurer
les extinctions, en utilisant comme référence le solvant employé (cyclohexane pour

spectromeétrie), aux longueurs d'onde 232 nm et 270 nm.

Annexe 4: Déermination delateneur en eau et en matieresvolatiles
e Matérie

- capsule afond plat en métal non attaquable dans les conditions de |’ essai ou en
verre, permettant d’ obtenir une répartition de laprise d’ essai d’ environ 0,2g/cn?

- Etuve dectrique a controle thermostatique et avec une bonne aération
naturelle réglable de facon que la température de I'air et des plateaux porte —
échantillons, au voisinage des prises d'essai, soit comprise, en régime normal, entre
101°C et 105°C

- Dessiccateur : contenant un agent déshydratant efficace tel que |’ oxyde de

phosphore ou le silicagel.

- Baance anaytique

e Modeopératoire
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Introduire dans une capsule afond plat préalablement séchée et tarée, a 1mg pres,
10g de " huile, larepartir uniformément sur tout le fond de la capsule.

Placer la capsule contenant la prise d’ essai dans|’ é&uve de type MEMMERT
préalablement réglée a 103°C + 2°C. Fermer |’ étuve. Maintenir la capsule durant une heure
dans I'étuve.

Laisser refroidir dans le dessiccateur jusqu'alatempérature ambiante, puis peser a
0,001 g prés. Répéter les opérations de chauffage, de refroidissement et de pesée, mais
avec des sgjours successifs dans |'éuve de 30 min chacun, jusgu’al’ obtention d'un poids

fixe.

Annexe 5: Evaluation organoleptique del'huiled'olive vierge
Objet

La présente méthode Internationae a pour but d’ établir la procédure pour évaluer
les caractéristiques organoleptiques de I'huile d'olive vierge et la méthode pour son
classement sur la base de ces caractéristiques.

Domaine d'application

La méhode décrite n'est applicable quaux huiles d'olive vierges et a leur
classement en fonction de I'intensité des défauts percus et du fruité, déterminée par un
groupe de dégustateurs sél ectionnés, entraines, testés et congtitués en jury.

Cette méthode contient également des indications pour un étiquetage optionnel.

Vocabulaire spécifiqueal’huile d’olive vierge
Attributs négatifs

e Chomé/Lies : Haveur caractéristique de I’ huile tirée d olives entassées ou stockées
dans des conditions telles qu' elles se trouvent dans un éat avancé de fermentation
anaérobie ou de I’ huile restée en contact avec les« boues » de décantation, ayant
elles aussi subi un processus de fermentation anaérobie, dans les piles et les cuves.

o Moisi — humide: Flaveur caractéristique de I huile obtenue d' olives attaquées par deS
moisissures et des levures suite a un stockage des fruits pendant plusieurs jours dans
I"humidité ou de I’ huile obtenue d' olives ramassée avec de la terre ou boueuses et

non lavées.

e Vineux-vinaigré: Flaveur caractéristique de certaines huiles rappelant le vin ou le
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vinaigre.

e Acide-aigre: Elle est due fondamentalement & un processus de fermentation aérobie
des olives ou des restes de péte d' olive dans des scourtins qui n"auraient pas été
correctement lavés, de qui donne lieu a la formation d'acide acétique, d acétate
d éhyle et d’ éhanol.

o Rance: Flaveur des huiles ayant subi un processus d’ oxydation intense.

e Olive gelée (Bois humide): Flaveur caractéristique d' huiles extraites d'olives ayant

fait I’ objet d’ un processus de congélation sur I’ arbre.

Autresattributs négatifs

e Cuitoubrdlé: Flaveur caractéristique des huiles qui tire son origine d'un
réchauffement excessif et/ou prolongé au cours de son obtention et tout
particulierement pendant le thermo-malaxage de la péte, si celui- ci est réalisé dans des
conditions thermiques inappropriées.

e Foin - bois: Flaveur caractéristique de certaines huiles provenant d’ olives seches.

e Grosser: Sensation bucco-tactile dense et pateuse produite par certaines vieilles
huiles.

o Lubrifiants: Flaveur de I'huile qui rappelle celle du gazole, de la

graisse ou de |’ huile minérale.

e Margines: Flaveur acquise par I'huile a la suite d’ un contact prolongé avec les eaux
de végétation qui ont subi des processus defermentation.

e Méallique: Flaveur qui rappelle les méaux. Elle est caractéristique de I” huile qui est
demeurée longtemps en contact avec des surfaces métalliques, au cours des processus
de broyage, de malaxage, de pression ou de stockage.

e  Saumure: Flaveur del” huile obtenue d’ olives conservées en saumure.

e  Sparte: Flaveur caractéristique de I’ huile obtenue d’ olives pressées dans des scourtins
en sparte neuf. Laflaveur peut ére différente selon qu’il s agit de scourtins fabriqués a
partir de sparte vert ou de sparte sec.

e Ve : Flaveur de I'huile issue d' olives ayant subi une forte attaque de larves de la
mouche de I’ olive (Bactrocera Ol eag).

e Concombre: Flaveur de I'huile qui se produit a la suite d’un conditionnement
hermétique excessivement prolongé, notamment dans des récipients en fer-blanc, et qui
est attribuée & la formation de 2-6 nonadiénal.
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Attributs positifs

o Fruité: Ensemble des sensations olfactives caractéristiques de |” huile, dépendant de la
variété des olives, provenant de fruits sains et frais, verts ou mars, pergues par voie
directe et/ourétronasale.

e Amer: Golt démentaire caractéristique de | huile obtenue d’ olives vertes ou au stade
de lavéraison, percu par les papilles caliciformes formant le V lingual.

o Piguant: Sensation tactile de picotement, caractéristique des huiles produites au début
de la campagne, principalement a partir d’ olives encore vertes pouvant étre percu dans

toute la cavité buccale, en particulier dans la gorge.

Attributs positifs (fruité, amer et piquant) : en fonction de |’ intensité de leur
perception
- Intense, lorsque lamédiane de I’ attribut est supérieure 26,0 ;
- Moyen, lorsgue lameédiane de I’ attribut est comprise entre 3,0 et 6,0 ;
- Léger, lorsque lamédiane de I’ attribut est inférieure a 3,0.

Utilisation delafeuille de profile par le dégustateur

Lafeuille de profil a utiliser par le dégustateur est représentée par lafigure 2.

Chague dégustateur faisant partie du jury doit flairer, puis déguster I"huile soumise a
examen. Il doit ensuite porter, sur les échelles de 10 cm de la feuille de profil a sa disposition,
I’intensité alaquelleil percoit chacun des attributs négatifs et positifs.

Au cas ou des attributs négatifs non énumérés seraient percus, ceux-ci doivent étre portés
sous la rubrique « autres » en employant le ou les termes les décrivant avec le plus de
précision parmi ceux défini

Utilisation desdonnées par lechef dejury

Le chef dejury doit recueillir lesfeuilles de profil remplies par chacun des

dégustateurs, il doit controler les intensités assignées aux différents attributs. Dans I’ hypotheése
d une anomalie condtatée, il demandera au dégustateur de réviser safeuille de profil €, si
nécessaire, de répéter I’ essai.

Le chef de jury doit introduire les données de |'évaluation de chague juge sur un

logiciel en vue du calcul statistique des résultats de I'analyse, basés sur le calcul de leur

meédiane.



Annexes

La valeur du coefficient de variation robuste qui définit le classement (défaut percu
avec |’intensité la plus forte et le fruité) ne doit pas étre supérieure a 20,0 %.

Si lavaleur de ce coefficient de variation robuste est supérieure a 20,0 %, le chef de
jury devra répéter |I'évauation de I'échantillon concerné lors d'une autre séance de
dégustation.

Calcul des paramétres statistiques
» Médiane : La médiane représente la vaeur centrale d'une sé&ie ordonnée de
nombres impairs, ou bien la moyenne des deux vaeurs centrales d'une série
ordonnée de nombres pairs.
» Ecart-typerobuste: Laformule del'écart type asymptotique S dépend du N et
IQR. N est le nombre d'observations et IQR I'intervalle interquartile
1,251QR
S =
1,35 VN
Ou : IQR = 75° percentile — 25° percentile.

= Coefficient devariation (%) robuste :

Sx 100
CVR =
Me

Le CVR représente le pourcentage de variabilité de la série de nombres anal ysee par
rapport alavaeur Me de lamédiane; pour cette raison, ce coefficient est tres utile pour

vérifier lafiabilité des membres du jury.
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FEUILE DE PROFIL DE L’HUILE D’OLIVE VIERGE

INTENSITE DE PERCEPTION DESDEFAUTS:

Chome/lies

Moisi-humidité-terre

Vineux-Vinaigré

Acide-Aigre

Olives gelées (Bois humide)

Rance

Autres attributs négatifs
Métaligue [ ] Foi [ ] Ver [] Grosser [ ]
Saumure [ ] Cuitoubralé [ ] Margines [ ]
Sparte [ ] Concombre [ ] Lubrifiants [ ]

INTENSITE DE PERCEPTION DESATTRIBUTSPOSITIFS :

Fruité

Vet [ ] Mar []

Amer

Piquant

Nom du dégustateur : Code

Codedel’ échantillon : dégustateur :

Signature :
Date :

Observation

Figure 2: Feuille de profil del’huile d’ olive vierge




Annexes

Annexe 6 : Préparation des esters méthylique d’ acide gras
e Réactifs:
- Hexane ou cyclohexane pour chromatographie.
- Hydroxyde de potassium, solution méthanolique d'environ 2 N: dissoudre 11,2 g
d'hydroxyde de potassium dans 100 ml de méthanol.
-Ajouter 3 ml d’ hexane et agiter
e Matérid :
- Tubes avis avec un bouchon muni d'un joint.
- Pipettes graduées ou automatiques de 5 ml et 0,5 ml.
- Balance analytique
e Modeopératoire:
-Peser 0.2 g d’ huile dans un tube avis
- Ajouter 3 ml d’hexane et agiter

-Ajouter 0.4 ml de la solution de potasse méthanoique (2N)

Annexe 7: Analyse des esters méthyliques par CPG
e Appareillage
Chromatographe en phase gazeuse approprié au fonctionnement sur colonne
capillaire, de marque Agilent technologies modéle 6890 N (figure 3)

Figure 3: Le chromatographe en phase gazeuse et schéma de son principe de

fonctionnement

e Réactifs

- Gaz vecteur: hydrogéne pur pour chromatographie ;
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- Gaz auxiliaire: air et hydrogeéne pour chromatographie ;

- Echantillons de référence: esters méthyliques d acides gras purs.

e Conditions opératoires

Les conditions opératoires générales sont les suivantes:

Température de la colonne de 150 & 200°C, éventuellement température

programmee (par ex. 165°C pendant 15 minutes, puis augmentation de 5°C/min.

jusqu'a la température de 200°C);

Température de l'injecteur (Split): 250°C;

Température du détecteur aionisation de flamme (FID): de 260 a 280°C;
Débit de gaz vecteur (hydrogéene): 1,2 ml/min;

Quantité de la substance injectée: 0.8ul de solution.

Colonne capillaire en silice fondue, au diamétre intérieur de 0,32 mm, de 30 m

de long, recouverte de DB wax avec une épaisseur de 0,2 pm comme phase fixe

Enregistreur-intégrateur approprié au fonctionnement avec le convertisseur

amplificateur, avec un temps de réponse non supérieur a 1 seconde et une

vitesse de déroulement du papier variable.

e Modeopératoire

A l'aide de la micro-seringue introduire 0.8l de solution, injecter rapidement, puis

extraire lentement l'aiguille au bout de 5 secondes. Procéder a I'enregistrement jusqu'a

élution compléte des esters méthyliques présents. Le tracé de la ligne de base doit

toujours répondre aux conditions requises

e Identification des pics (figure 4)

Les esters méthyliques des acides gras apparaissent sur le chromatogramme selon

une progression qui est fonction directe de leur nombre d'atomes de carbone. Les

esters insaturés sont éués apres les esters saturés correspondants et leur éution est

fonction directe du nombre de doubles liaisons. Les esters des acides gras trans sont

élués avant les isomeres cis correspondants.

L'identification des esters méthyliques individuels est effectuée ensuite atravers la

mesure des temps de rétention qui sont comparés aux temps de rétention de mélanges

de référence. Un exemple de chromatogrammeest donné en figure
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Figure 4 : Chromatogramme des acides gras d’ un échantillon d’ huile d olive.

Annexe 8 : Déermination delateneur en chlorophylle

e Matériel
- Spectrophotometre
- Cuveenquartz 1 cm.

e Réactifs
- Cyclohexane pour spectrophotomeétre

e Mode opératoire
- Peser 7,5 gd huile et ladissoudre dans 25 ml de cyclohexane

- Mesurer |"absorbance a 670 nm pour les chlorophylles et 470 nm pour les
carotenoides

Annexe 9: Détermination de la teneur en composés phénoliques
e Matérid :
Spectrophotométre UV.
- Cuveenquartz 1 cm.
- Tubesavis
- Pipettesde 1ml
- Pipettesde5 ml
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e Réactifs
- Hexanepur.

- solution agueuse de méthanol /eau 60/40 (V/V)

- Réactif Folin Ciocalteu

- solution de carbonate de bicarbonate de sodium a 35%

- Acide gadlique : solution standardisée

- Eaudidtillée.

e Modeopératoire

» Courbed’étalonnage (figure5)

- Pépaea unesdlution mered adide gdliquea une conocantration de 200 mglkg (densune
olution deméhanol/eau 60/40)

- Pépaea patirdelasolution mére dessolutionsdiluéesdet ml aux concantrations 25
mgkg, 50mg/ kg, 100 mgrkg 150 mgrkg, &t 200mgrkg

- Ajouter acheque solution successivement 0,5 ml de folin ciocalteu, 5ml d’eau
distillée et Iml d’ une solution de bicarbonate de sodium a 35 %;
- Laissr al’ oosounitépendant deux hauresenalite mesurer I absorbencea 725 nm

- Ré&disyr unesss ablanc

» Extraction des composés phénoliques

- Peser 253d'huile dans un tube a vis, gjouter successivement 5 ml d’ hexane et 5
ml de méthanol/eau (60/40, V/V);

- Agiter vigoureusementdurant2min;

- Laisser reposer jusqu’a séparation de deux phases distinctes et non

miscible

» Déermination delateneur en phénolstotaux
- Au moyen d'une pipette graduée, la phase agueuse méthanol/eau (5ml) est
pipetée puis placée dans un autre tube a vis,
- Ajouter ensuite successivement 0,5ml defolin ciocalteu, 5ml d' eau distillée et
1ml d’ une solution de bicarbonate de sodium a 35 %;
- Laisser aureposetal’ abri delalumiére pendant deux heures.

- Mesurer I’ dbsorbance a725nmcontreunessai ablanc.
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Courbed’ é&alonnage pour le dosage des polyphénols
- 120
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Figure5: Courbe d’ étalonnage pour dosage des polyphénols

Annexe 10 : Test de stabilité oxydative
e Matérie
Appareil rancimat
e Modeopératoire
- Peser 3.5g d’'huile d' olive
- Régler I’ appareil Rancimat 743 a une température de 98+1.6°C et avec une
circulation
dar de 10 I/h.
- Introduire |’ échantillon d’ huile dans I’ appareil Rancimat 743.
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Annexe 11 : Résultats de |’ acidité des huiles analysées

échal::illon A (%) Code A (%) Code A (%)
1 1,69 6 0,28 11 0,28
2 0,62 7 0,67 12 0,22
3 1,13 8 0,50 13 0,40
4 0,79 9 0,33 14 0,20
5 0,79 10 1,40 15 0,70
Annexe 12: Résultats de I’ indice de peroxyde des huiles anal ysées
N° IP IP N° IP
échantillon | (meq O./kg) | N° échantillon | (meq O./kg) échantillon (meq O./kg)
1 11,5 6 3,90 11 4,55
2 4,71 7 5,25 12 5,28
3 4,88 8 4,70 13 8,94
4 4,86 9 5,46 14 5,70
5 7,48 10 10,25 15 9,29

Annexe 13: Résultats de I’ extinction spécifique a 232 nm et 270 nm des huiles analysées

schantillon | E232 | E270 | ot | E2s2 [ E200 | o R | E232 | E270
1 3,04 | 0,30 6 1,80 | 0,11 11 1,85 | 0,17
2 273 | 0,24 7 1,66 | 0,14 12 230 |0,22
3 224 0,21 8 210 |0,15 13 234 0,15
4 189 0,15 9 1,94 |0,17 14 | 250 |0.21
5 167 |013 10 |3,10 |0,29 15 2,40 | 0,20
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Annexe 14 : Résultats de lateneur en eau des huiles anal ysées

Teneur
N° Teneur en N° N° Teneur en eau
- ’ . er] eau 7 -
échantillon eau (%) échantillon (%) échantillon (%)
0

1 0,10 6 0,13 11 0,10

2 0,08 7 0,14 12 0,11

3 0,09 8 0,20 13 0,20

4 0,06 9 0,13 14 0,20

5 0,03 10 0,17 15 0,10

Annexe 15 : Résultats de lateneur en chlorophylle des huiles anal ysées

N° Chlorophylle N° Chlorophylle N° Chlorophylle
échantillon (mg/kQ) échantillon (mg/kQ) échantillon (mg/kQ)
1 0,74 6 0,33 11 2,11
2 3,36 7 3,16 12 0,48
3 1,89 8 6,63 13 1,84
4 1,29 9 1,32 14 1,14
5 2,90 10 1,89 15 2,78

Annexe 16 : Résultats de lateneur en caroténoides des huiles anal ysées

N° Caroténoides N° Caroténoides( N° Caroténoides

échantillon (mg/kQg) échantillon mg/kg) échantillon (mg/kQ)

1 0,67 6 1,01 11 1,78
2 1,77 7 1,80 12 0,93
3 1,40 8 3,31 13 1,09
4 0,65 9 1,03 14 0,84
5 1,73 10 0,73 15 1,72
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Annexe 17 : Résultats de la teneur en polyphénols totaux des huiles anal ysées

N° Polyphénols N° Polyphénols N° Polyphénols

échantillon totaux échantillon totaux échantillon totaux
(mg/kg) (mg/kg) (mg/kg)

1 27,45 6 115,56 11 73,03

2 38,92 7 53,94 12 42,35

3 59,78 8 90,87 13 43,42

4 53,23 9 32,35 14 40,97

5 48,84 10 14,65 15 60,91

Annexe 18 : Résultats de |a stabilité oxydative des huiles anal ysées en heures

N° Stabilité N° Stabilité N° Stabilité
échantillon | oxydative(h) | échantillon oxydative (h) | échantillon | oxydative (h)
1 2,54 6 16,25 11 8,50
2 3,63 7 6,18 12 4,65
3 6,88 8 12,71 13 4,77
4 6,00 9 3,00 14 4,49
5 5,40 10 1,50 15 7,00




Evaluation de la qualité physico-chimique et organoleptique d’ huiles d’ olives vierges
extra produites en Algérie durant la campagne oléicole 2017/2018

Dans la presente étude, I’ intérét est donné aux huiles d'olives vierges extra en evaluant d’ une
part, leurs caractéristiques physicochimiques et dautre part, leurs caractéristiques
organoleptiques. Ceci dans le but de déterminer la conformité de ces huiles d olives par

rapport aux normes international es.

Ains et sur labase des résultats de I’ analyse des critéres de qualité de quinze échantillons
d huile d'olive vierges extra, 70% appartiennent a la catégorie vierge extra et 30% a la
catégorie vierge courante.

L’ analyse de la composition chimigue des huiles a permis de constaté que Les huiles produites se

caractérisent par des teneurs faibles en composés mineurs, principaement les composés
phénoliques et les chlorophylles. Une baisse de ces derniers est en effet responsable de la
perte de la qualité sensori€elle de I’ huile et de la diminution de la stabilité oxydative limitant
ains sa durée de conservation dans le temps et compromettant sa commerciaisation (voir

exportation).

Mots-clés : [huile d'alive vierge extra ,qualité, Caractéristiques organoleptiques, Caractéristiques

physicochimiques, ...]

Assessment of the physico-chemical and organoleptic quality of extra virgin olive oils
produced in Algeria during the 2017/2018 olive growing season

In the present study, the interest is given to extra virgin olive oils by evaluating, on the one
hand, their physicochemical characteristics and, on the other hand, their organoleptic
characteristics. This is to determine the compliance of these olive oils with international
standards.

Thus and on the basis of the results of the analysis of the quality criteria of fifteen samples of
extra virgin olive oil, 70% belong to the extra virgin category and 30% to the current blank
category.

Analysis of the chemical composition of the oils has shown that the oils produced are
characterized by low levels of minor compounds, mainly phenolic compounds and
chlorophylls. A drop in the latter isindeed responsible for the loss of sensory quality of the oil
and the reduction of oxidative stability thus limiting its shelf life over time and compromising
its marketing (see export).

Keywords: [Extra virgin olive oil, quality, Organoleptic characteristics, Physicochemical

characteristics, ...]



