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INTRODUCTION GENERALE



Introduction

Les corps gras alimentaires comprennent les huiles et les graisses d’origine animale ou

végétale (GRAILLE, 2003).

Les lipides jouent un role important dans 1’alimentation humaine grace a leur richesse en
acides gras essentiels, en calories, en vitamines liposolubles et en sels minéraux (DARBRE,

1982).

Selon POTIER et al, (2003) , les lipides appelés corps gras ou matieres grasses,
constituent les éléments essentiels de notre alimentation. Ils sont consommés a 1’état naturel
ou bien ils sont présents dans un aliment. Les lipides sont considérés comme une source de
saveur et de plaisir, en contribuant aussi au bon fonctionnement de I’organisme et a son
développement. Les acides gras sont les principaux constituants des lipides, le plus fréquent
est ’acide oléique qui se trouve dans beaucoup de corps gras et en grande quantité¢ dans

I’huile d’olive.

Les huiles d’origine végétale représentent pratiquement la moitié des corps gras utilisés
dans le monde ; ils peuvent étre extraits des graines, des noyaux ou des fruits des plantes
oléagineuses. Prés de 95 % des huiles brutes sont importées en Algérie pour la satisfaction des
besoins en huile pour étre raffinées avant d’étre vendues. Ces traitements ont pour but
d’éliminer une grande partie des composés indésirables (les mucilages, les acides gras libres,

les pigments colorés...etc.) en vue de garantir aux consommateurs, un produit de qualité.

L’impact nutritionnel des huiles a toujours fait 1’objet de beaucoup d’attention. La
maticre grasse constitue en effet 1’une des sources énergétiques principales en alimentation
humaine. Toutefois, les acides gras essentiels et autres constituants mineurs sont tous

bénétiques pour notre santé (DE KOCK et al,. 2005).

Il existe pourtant une réalit¢ amére et des phénomenes alarmants qui doivent
interpeller les décideurs des pays industrialisés et ceux en voie de développement. Ces
problémes de santé publique préoccupants sont en relation avec I’alimentation et notre mode

de vie. Il est donc légitime de vouloir comprendre le lien entre 1’alimentation et I’apparition



des maladies, comme 1’obésité. Pour permettre une lutte efficace contre ces affections, les
bases d’une véritable prévention nutritionnelle, deviennent de plus en plus nécessaires. En
effet certains nutriments peuvent contribuer en tant que molécules biologiquement actives a
engendrer ou au contraire a prévenir les conséquences physiopathologiques de ces maladies.
Les acides gras polyinsaturés sont particuliérement intéressants et sont actuellement

considérés comme des alicaments.

Notre objectif dans cette étude est la recherche d’un meilleur mélange d’huile a partir
de deux huiles de base (I’huile d’olive et I’huile de soja). Par la création de différents
coupages suivis de mesures analytiques, nous voulons atteindre un double objectif
nutritionnel et économique.

- obtenir un meilleur apport en AGI.

-am¢éliorer la qualité d’huile.

-améliorer la stabilité oxydative de I’huile.

-utiliser un mélange idéal pour I’assaisonnement.
-vendre un produit de qualité avec un prix abordable.

Pour atteindre ces objectifs, nous avons accompli une recherche documentaire présentée
dans la une partie théorique qui synthétisent la systématique, la composition chimique, les
procédés technologiques et la qualité nutritionnelle des deux huiles (huile d’olive et huile de
soja). Nous avons fait des coupages et des dosages présentés dans la partie expérimentale pour

¢tudier les parametres physicochimique des deux huiles et des mélanges.
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I. L’olivier et I’huile d’olive
I.1 L’olivier

La culture de I’olivier a poursuivi son expansion en dehors de la méditerranée avec la
découverte de I’Amérique en 1492. En 1560, I’olivier, arbre typique des régions séches et
chaudes, constitue une composante familiére des pays du bassin méditerranéen et représente
pour beaucoup d’entre eux, une des principales cultures traditionnelles (KARLESKIND,
1992).

Le genre Olea, dont il fait partie, englobe quelque huit sous-espéces dont la variante
Olea europaea qui comprend a son tour deux catégories : 1’olivier sauvage (Olea europaea
Sylvestris) qui produit des fruits inutilisables, et 1’olivier cultivé (Olea europaea Sativa) qui

est destiné a plusieurs fins selon le type d’arbre considéré (VICAN, 2006).

Dans le monde, plus de 32 millions d’individus cultivent 1’olivier. Aujourd’hui il y a
pres d’un milliard d’oliviers (Olea europaea L.) cultivés, dont 95% sont localisés dans le
bassin méditerranéen essentiellement en Espagne, en Italie et en Gréce. Dans certains pays
comme la Tunisie ou la Palestine, il occupe une place majeure car 20 a 50% de la population
vivent de cet arbre. Pourtant, tous ne sont pas agriculteurs (VEILLET, 2010) ; (BRETON et
BERVILLE, 2012).

L’olivier se situe entre le 25 et le 45°™ degré de latitude Nord et Sud (LEGER, 2003).
Elle appartient a la famille des Oleaceae et ou genre Olea qui contienne 30 espéces, qui sont
toutes adaptées aux conditions pédoclimatiques difficiles, mais la seule espece portant des
fruits comestibles est I’Olea europaea, a laquelle appartient 1’olivier cultivé (la systématique

de I’olivier est donnée en annexe 1.

Selon le C.O.I. (2013), I'huile d'olive vierge est I'huile obtenue du fruit de I'olivier
uniquement par des procédés mécaniques ou d'autres procédés physiques dans des conditions,
thermiques notamment, qui n'entrainent pas d'altération de l'huile, et n'ayant subi aucun
traitement autre que le lavage, la décantation, la centrifugation et la filtration. Elle comporte
trois types d’huiles d’olive propres a la consommation en 1’¢état : 1'huile d'olive vierge extra
(acidité inférieure ou égale a 0,8%), I'huile d'olive vierge (acidité inférieure ou égale a 2%) et

I'huile d'olive vierge courante (acidité inférieure ou égale a 3,3%).



1.2 Huile d'olive
1.2.1 Définition

L'huile d'olive est I'huile provenant uniquement du fruit de l'olivier (Olea europaea L.) a
lI'exclusion des huiles obtenues par solvant ou par des procédés de ré-estérification et de tout
mélange avec des huiles d'autre nature (C.O.1., 2003).

L’huile d’olive est la seule qui ne soit pas obtenue par raffinage mais seulement par des

procédés mécaniques (BENHAYOUME et LAZZERI ,2006).

1.2.2 Classification des huiles d'olive

La classification des huiles en fonction des deux paramétres acidité et indice de
peroxyde est représentée dans le tableau I, conformément a la norme internationale applicable
a I’huile d’olive (C.O.1., 2011).

Tableau I: Classification des huiles d'olives (C.O.1., 2011)

Type de I'huile d'olive Classification
Caractéristiques
Indice Indice de
d'acidité peroxyde
( % acide (meq
oleique ) 02/KG)
Huile d'olive vierge apte a <0.8% <20
la consommation Huile d'olive vierge extra
Huile d’olive vierge ou « <2% <20
fine »
Huile d’olive vierge 33% <20
courante maximum
Huile d'olive vierge inapte a
la consommation Huile d’olive raffinée 0.3% 5
Huile d’olive :couplage
d’huile d’olive raffinée et >1% <15
d’huile d’olive vierge apte a
la consommation
Huile de grignon d’olives - -
crue ou brute
Huiles d'olive de grignon Huile de grignon d’olive >0.3% <5
raffinée
Huile de grignon d’olive > 1% <15
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3. Extraction de I'huile d'olive
3.1 Techniques d’extraction de I’huile d’olive vierge
Apercu sur I’histoire de I’évolution de I’industrie oléicole

L'huile d'olive a été découverte tres tot par I’étre humain, quandil a accidentellement écrasée
les fruits d’olives, et il a remarqué la séparation de 1’huile. Depuis5000 avant JC, les gens ont
collecté¢ et pressé les olives dans des mortiers en pierre, mais les Romains ont réussi a
accélérer l'opération de broyage avec un broyeur a meule, /e trapetum, et 'amélioration du
systeme de séparation avec l'introduction de presses. Apres la chute de I'Empire romain, il n'y
pas eu des innovations dans le systéme d’extraction de 1’huile d’olive pendant de nombreuses
années, et qui continue a étre basé sur la presse a vis. Enl1795, le systétme de pressage
hydraulique a été inventé. A partir de la seconde moiti¢ du 20e siccle de nombreuses

améliorations et innovations technologique sont eu lieu.

Les Séparateurs (décanteurs centrifuge) de l'huile d'olive ont remplacé les méthodes
traditionnelles, et la productivité a augmenté avec l'adoption généralisée des systémes de
pressage hydrauliques. Le processus de pressage a été la méthode la plus répandue pour le
traitement des fruits d'olive pour I’obtention de 1'huile. L'utilisation de rouleaux ou des roues
en pierre (meules) sur une dalle de pierre en granit perm et le broyage des olives et le
malaxage de la pate d'olive résultante. La pate d'olive est ensuite placée dans des scourtins,
puis mouillée avec de l'eau chaude afin de parvenir & une meilleure séparation de I'huile
d'olive. En 1960, un nouveau procédé des séparations de 1'huile a partir de pate d'olive a été
introduit, ce systéme est basé sur la différence de densité des constituants de la pate d’olive
(huile d'olive, I'eau et les maticres solides). La séparation est réalisée par une centrifugeuse
horizontale. Au méme temps, les meules sont été remplacées par des broyeurs métalliques
(broyeur a marteau et le broyeur a disque). Afin d’assurer 1'opération de malaxage, qui est
produit au méme temps que le broyage dans le systeme traditionnel, une nouvelle machine a
¢été introduite: le malaxeur. Ainsi, une nouvelle phase de proces a ét¢ introduite: la phase de

malaxage.
La qualité sensorielle de I’huile d’olive vierge

La qualité sensorielle de I’huile d’olive vierge est strictement liée aux composés phénoliques

et volatils. Les composés phénoliques sont directement responsables du gotit amer et piquant
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de I’huile, et leur concentration affecte la durée de conservation du produit. Les composés
volatils, en particulier les alcools aliphatiques, terpeénes de bas poids moléculaire, les éthers,
les dérivés de furanne et le thiophéne, et, les plus importants, C5, C6etC9 des alcools saturés
et insaturés et des aldéhydes, déterminent 1'arome de I'huile .La libération des phénols et la
formation des substances volatiles sont deux facteurs déterminants de la qualité de I'huile
d'olive vierge, et qui sont directement liées au processus d'extraction mécanique. L’activité

des enzymes endogenes sur les composés phénoliques et les

Le controle de I’activité des enzymes endogenes des fruits d'olives ,au cours de 1’extraction
mécanique ,est le point le plus critique déterminant de la qualit¢ de I’huile .En effet,
I’activation des galactosidases des fruits d’olives est responsable de I’augmentation de la
concentration des Secoiridoides (le groupe de composés phénoliques le plus dominant)dans
I'huile d'olive vierge, tandis que le soxydo-réductases tels que polyphénoloxydase (PPO) et
la peroxydase (POD) peuvent catalyserleuroxydation et baisser ainsi leur teneur dans 1’huile

et déclencher le mécanisme d’auto-oxydation.

Les procédés mécaniques utilisés pour extraire 1'huile d'olive de fruits d'olive comprennent le
broyage des olives, malaxage de pates et la séparation de la phase huile use essentiellement
par pression ou centrifugation. Toutes ces opérations s’affectent la qualité de I'huile d'olive
vierge. Afin d'obtenir les meilleures qualités de I'huile d'olives vierges, les olives doivent étre
traitées aussi rapidement que possible apres la récolte sur arbres. Normalement, les olives
devraient étre livrés a 1'usine dans un a deux jours apres la cueillette, afin de garder un niveau
trés bas d’oxydation et d'acidité. Lors de l'extraction de I’huile, il est trés important de
nettoyer correctement les olives au début de la chaine d’extraction, afin d'assurer un niveau

d'hygiene pour une huile d'olive de haute qualité.
1. Le broyage :

Une fois nettoyés, les olives sont broyées en utilisant un broyeur a meules traditionnel ou au

moyen d'un broyeur & marteau ou a disque.
1.1. Types de broyeurs

Le broyeur a meules : (en ligne discontinue). Le broyeur a meules se compose de trois
rouleaux ou roues de pierre, qui roulent (en mouvement circulaire) sur une dalle de granit

pour broyer les olives et obtenir une pate.
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Les broyeurs marteaux: ont un rotor (partie mobile)a trois ou quatre lobes (coupe
arrondie)de plaques métallique résistant a 1'usure écrasent les olives contre une grille fixe. Le

diametre des trous de la grille détermine 1'épaisseur de la pate.

Les broyeurs a disque écrasent les olives entre deux disques den tés—un fixe et un autre

tourne.
L’extraction de 1'huile d'olive ce fait par pression ou bien par systéme centrifugation.
- Systéme discontinu d'extraction par presse :

Ce systeme utilise des presses métalliques a vis ou, le cas échéant des presses hydrauliques.
La pate issue du broyage est empilée sur des scourtins, a raison de 5 Kg par scourtin.
L'application de la pression sur la charge des scourtins doit étre réalisée de manicre
progressive. L'opération de pressage dure au moins 45 mn. Les scourtins doivent étre lavés
selon la norme internationale en vigueur et a raison d'une fois par semaine pour éviter

I’augmentation de l'acidité de I'huile.

Le systeme dont le processus d’extraction est illustre dans la figure 1 utilise des presses a vie

ou le cas échéant des presses hydraulique.



Synthese bibliographique

Effeuillage - lavage

I Broyage

Enscourtinage

I Pressage

Grignons

Mouts

l

Séparation par
décantation
ou centrifugation

I Huile Margine

Figure 1: Systéme discontinu d’extraction par presse (Chimi, 2006)
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- Systeme d'extraction continu avec centrifugation a trois phases :

Les trois phases sont : I’huile, margines et grignon I’introduction de ces installations a
permis de réduire les colts de transformation et la durée de stockage des olives avec comme
conséquence une production oléicole de moindre acidité. Le systéme continu d’extraction
avec centrifugation a trois phases est représenté par la figure 2 (BEN HASSINE, 2009).
Cependant étant donnée les apports ¢élevé en eaux chaudes (40 a 60%) du poids de la pate
I’huile extraite se trouve appauvrie en composes aromatiques en compose phénolique, une

résistance plus faible a 1’oxydation.
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Effeuillage-lavage

Eau
Broyage
Malaxage
Centrifugation
Grignons Moiits

|

Sénarateur

Huile Margine

Figure 2 : Systéme continu d’extraction avec centrifugation a tois phases
(Chimi, 2006)
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-Systeme d’extraction continu ave centrifugation a deux phases :

Le procédé¢ technologique d’extraction des huiles d’olive fonctionne avec un nouveau
décanteur avec centrifugation a deux phases (huile et grignon) qui nécessite pas ’ajout d’eau
pour la séparation des phases huileuse et solide contenant le grignon et les margines .le
systeme continu d’extraction avec centrifugation a deux phases est présenté par la figure 3.
Les avantage se systéme sont :

- Le rendement en huile 1égérement plus élevé que les autres.

- Le décanteur a deux phases permet d’obtenir une huile riche en polyphénols totaux.

-Ce systéme est plus respectueux de I’environnement car il ne procede pas a 1’augmentation

du volume d’effluent liquide (margine).

11
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Effeuillage — Lavage

Broyage

Malaxage

Centrifugation

Grignons + eau de

Huile Vegetation

Figure 3 : Systéme continu d’extraction avec centrifugation a deaux phases (chimi,
20006)
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1.2.4 Composition chimique de I’huile d’olive :
L’huile d’olive est composée principalement de triglycérides et d’une quantit¢ mineure
d’acides gras libres, glycérols, pigments composés aromatiques, stéroles, tocophérols, phénols,

et substances résineuses non identifiées (Kiristakis, 1998).

Les constituants de 1’huile d’olive peuvent étre divisés en fraction saponifiable et

insaponifiable (Alar Cén De Lastra et al., 2001).

1.2.4.1 Fraction saponifiable
Comme chez la majorité des huiles végétales la fraction saponifiable représente 98.5
299 % de I’huile (Roehlly, 2000).
Cette fraction se compose essentiellement de :
1.2.4.1.1 Les Triglycérides
Les triglycérides constituent la principale composante de 1’huile d’olive (98%)

(Ryan et al., 1998).

Les acides gras polyinsaturés et monoinsaturés se situent en position 2 des triglycérides et

les acides gras restants se répartissent sur la position 1 et 3 (Christakis et al., 1989) .

Tableau II : Les principaux triglycérides de I’huile d’olive (Ryan et al., 1998)

Nature % des glycérides
O: Acide oléique
000 40-60 L: Acide linoléiques
POO 10-20 : .
OOL 10-20 P : Acide palmitique
POL 5-7
SO0 5-7
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1.2.4.1.2 Les acides gras

L’huile d’olive est caractérisée par la prédominance des acides gras monoinsaturés,

I’acide oléique qui représente 55 a 83 % des acides gras totaux (Jacotot, 1997).

Elle est constituée aussi d’un pourcentage modéré des acides gras polyinsaturés
essentiels, notamment ’acide linoléique (8-10%) et 1’acide linolénique (0.7- 0.9%), et des
acides gras saturés comme les acides palmitique et stéarique (Calabresse, 2002) qui

représentent 10216 % des acides gras totaux (Roehlly, 2000).

Les principaux acides gras de I’huile d’olive sont représentés dans le tableau ci-
dessous.

Tableau III : Les principaux acides gras présents dans I’huile d’olive (Roehlly, 2000)

Acides gras Longueur d,e. la chainfa et Teneur en %
nombre d’insaturation
-Acide oléique Cl18:1 55-83
-Acide linoléique C18:2 3,5-21
-Acide palmitique Cl16:0 7,5-20
-Acide stéarique C18:0 0,5-5
-Acide palmitoléique clé:1 0,3-3,5
-Acide linolénique C18:3 <0,9
-Acide arachidique C20:0 <0,6
-Acide gadoleique C20:1 <0,4
-Acide héptadécanoique C17:0 <0,3
-Acide héptadécénoique Cl17:1 <0,3
-Acide béhenique C22:0 <0,2
-Acide lignocérique C24:0 <0,2
-Acide myristique Cl14:0 <0,05

1.2.4.2 La fraction insaponifiable

Cette fraction renferme une variété de composés représentant 1 a 2% de I’huile vierge
(Visioli et Galli, 1998).
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1.2.4.2.1 Les composés phénoliques

L’huile d’olive vierge contient des composés phénoliques caractérisés par leur parfum

et saveur particuliere, et ils contribuent également a la stabilit¢ oxydante de 1’huile

(Cladoveo et al., 2007).

Tableau IV : Concentration en (mg/kg) de certains composés phénoliques hydrophiles

de I’huile d’olive (Baldioli et al., 1996)

Composés phénoliques

Teneur en mg/kg

-Hydroxytyrosol (3,4 -HYTY)
-Tyrosol (TY)

-Acide vanillique

-Acide caféique

-Acide syringique

-Acide coumarique

0,0 —25,4
0,1 —123,1
0,0 -0,8
0,0 —1,0
0,0 —-2,3
0,0 —0,6

1.2.4.2.2 Les tocophérols

Ils sont présents sous la forme a et B et y dans 1’huile d’olive, le a - tocophérol en

représente 88 % parmi les autres. En plus de leur role biologique, ils sont aussi des protecteurs

de I’huile contre I’oxydation (Kiristaskis, 1999).

1.2.4.2.3 Les pigments

Les chlorophylles et les caroténoides sont les pigments responsables de la couleur de

I’huile d’olive. Ces substances ont aussi une utilité biologique tel 1’effet antioxydant et

provitaminique (provitamine A) (Roca et Minguez-Mosquera, 2001).

En effet, le B caracténe est un puissant inhibiteur de la photo-oxydation de I’huile alors que

la chlorophylle agit comme prooxydant en présence de la lumicre (Velasco et al., 2002).
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1.2.4.2.4 Les stérols

Les stéroles sont les constituants principaux de la fraction insaponifiable, sa
concentration varie entre 100 et 220mg/100g de I’huile (Alar Cén De Lastra et al., 2001).
Ce sont des composants importants pour la stabilit¢ de 1’huile car a haute température

ils agissent en tant qu’inhibiteurs des réactions de polymérisation.

La recherche a montré que chaque huile a un profil caractéristique de stérols qui

détermine ou vitrifie I’authenticité de I’huile (Matos et al., 2007).

1.2.4.2.5 Autres composés

L’huile d’olive contient de nombreux autres composants qui sont:

¢ Les substances aromatiques (hexanal, 2- hexenal, 1-hexanol et 3- methylbutan, 1-
hexanol) (Campéol et al., 2001) ;

¢ Les hydrocarbures (Squaléne : 2500 — 9250 ng/g (Alar Con De Lastra et al,
2001);

¢ Les alcools terpéniques (Cycloarténol, favorisant I’excrétion fécale du cholestérol

(Baldioli et al., 1996).

¢ Les phospholipides (phosphatidylcholine et phosphatidyléthanolamine) (Baldioli et,

al., 1996).

2. Soja et ’huile de soja

2.1 Origine et définition

Le soja ou « soya» est une plante grimpante de la famille des fabacées ; elle est genre
Glycine, proche du haricot ; elle est largement cultivée pour ses graines oléagineuses qui
fournissent la principale huile alimentaire consommée dans le monde ; ces graines constituent

des aliments naturels les plus riches.

Le soja est originaire des régions chaudes du sud-est de 1’Asie, mais 45% des surfaces
cultivées se trouvent aux Etats-Unis et 55% de la production mondiale provient de Brésil,

Argentine, Chine et I’inde (JULIEN, 2005).
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Ce n’est qu’au cours de ce dernier siécle que le soja s’est développé comme culture en Europe
et en Amérique du sud (POUZET, 1992). La classification botanique du soja est représentée

dans le tableau ci-dessous:

Tableau V : Classification botanique du soja (ANONYME, 2008).

Classification classique

Régne Plantae
Sous-régne Tracheobionta
Division Magnoliophyta
Classe Magnoliopsida
Sous-classe Rosidae
Ordre Fabales
Famille Fabaceae
Genre Glycine

Nom binominal

Glycine max (L.) Merr., 1917

Classification phylogénétique

Ordre Fabales

Famille Fabaceae

2.2 Composition de la graine

Les graines de soja constituent une excellente source de protéines de haute valeur nutritive.
Les protéines du soja sont constituées principalement de globulines (90 % des protéines et
36% du poids de la graine). Une protéine est également importante au plan qualitatif : il s’agit
de la lipoxygénase, dont le rdle est important pour la stabilité de 1’huile et pour la flaveur des
produits.

Enfin, la graine de soja contient des hydrates de carbone non structurels, pour environ 10% du
poids de la graine, avec principalement des sucres solubles (sucrose, stachyose et raffinose) et

un peu d’amidon (moins de 3% du poids des graines). (Pouzet, 1992)
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Tableau VI : Constituants principaux de la graine de soja (POUZET, 1992)

Composants Taux(%)
L’eau 7.5
Glucide 15a35
Protéines 35240
Lipides 15220
Phospholipides 2a3
Minéraux 5

2.3 La plante

Le soja, Glycine max (L.) Merr. est une plante de la famille des 1égumineuses, sousfamille
des papilionoideae, tribu des Phaseoleae.

Le soja [Glycine max (L.) Merr.] est cultivé depuis plus de deux millénaires en Extréme
Orient, ou il représente I'une des bases essentielles de 1'alimentation et de la diététique.

Sa culture s’est développée dans les pays occidentaux a partir du XIXeéme siccle, et il
constitue aujourd’hui le principal oléoprotéagineux produit et échangé au monde. Le soja est
cultivé dans 47 pays mais la majorité des cultures intensives reste localisée aux Etats-Unis, au

Brésil, en Argentine et en Chine (Hubert, 2006).

Figure 4 : La graine de soja (Glycine max (L.) Merr.) (Hubert, 2006).
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2.4 Production mondiale de soja

Monde: 185 millions de tonnes.

USA : 66 millions de tonnes. Brésil : 50 millions de tonnes. Argentine : 32 millions de tonnes.
(Soit 36 millions d’hectares de terres cultivées en Amérique, nord et sud, en 1999, soit 80%
de la production mondiale).

Chine : 16 millions de tonnes. Inde : 7 millions de tonnes.

Union Européenne: 640 000 tonnes. (Lipietz, 2007).

@ USA

M Bresil

I Argentine
O Chine

H Inde

O UE

Figure 5 : Production mondiale de soja en 2004 (Millions de tonne) (Lipietz,2007).

2.5 Composition d’huile de soja

Les principales constantes physiques et chimiques de 1’huile de soja sont représentées dans le
tableau 7. (Pouzet, 1992).

Tableau VII : Les principales constantes physiques et chimiques de I’huile de soja.

D, Densité 20° C 0.921 -0.924

V2 Viscosité a 20° C 53 -58

Np*’ Indice de réfraction 2 20° C 1,473 - 1,477

II Indice d’iode 125 - 128 (g d’I,/100 g d’huile
IS Indice de saponification 188 — 195 (mg KOH /g d’huile )
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2.5.1 Les triglycérides

Les triglycérides constituent plus de 95% des composés lipidiques de la graine de soja, les

autres compos€s ¢tant les phospholipides et les diacylglycéroles (Pouzet, 1992).

2.5.2 Les acides gras

La teneur en acides gras insaturés de ’huile de soja étant trés élevée, les molécules de
triglycérides contiennent au moins deux acides gras insaturés et les glycérides di et tri-saturés

sont pratiquement absents ou en tres faible quantités. L huile de soja est donc trés sensible a

I’oxydation (Platon, 1988).

Tableau VIII: Composition des acides gras de I’huile de soja (Pouzet, 1992).

Acide gras % Acides gras totaux
Acides gras saturés

C14:0 <0,2

C16:0 8-13

C18:0 2-5

C20:0 <42

C22:0 <05
Acides gras monoinsaturés

C16:1 <0,2

C18:1 17 - 26

C20:1 <04
Acides gras polyinsaturés

C18:2 50 - 62

C18:3 4-10

2.5.3 Les insaponifiables

La partie insaponifiable de I’huile de soja présente 1.6% dans I’huile brute et de 0.6 a 0.7%

dans I’huile raffinée. Elle se compose essentiellement de stérols et de tocophérols.
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Tableau IX: Composition en insaponifiables de I’huile de soja (Pouzet, 1992).

Insaponifiable 0.5 - 1.6%
Sterols (en mg/100g) 250-418 | Hydrocarbures (mg/100g)
Composition des stérols Tocophérols (mg/100g) 80-167
(en % des stérols totaux) Composition des tocophérols
Cholestérol <1 (en % des tocophérols totaux)
Brassicastérol - Alpha-tocophérol 5-10
Compastérol 19-23 Beta- tocophérol 2-3
Stigmastérol 17-19 Gamma- tocophérol 44-60
[ Sitostérol 47-59 Delta- tocophérol 30-43
A5 Avinastérol 2-4 Tocotriénols -
A7 Stigmastérol 1-3 Alcools triterpéniques
AT Avinastérol 1-2 (en mg/100g)
Ergostérol <3

2.5.4 Les phosphatides

Ils se présentent dans I’huile sous deux formes :

- Hydratables: ce sont en particulier la phosphatidylcholine (30%) et la
phosphatidyléthanolamine (30%).

- Non hydratables : ce sont des sels de calcium et de magnésium des acides phosphatidiques

et des phosphatidylinositol (40%).

Les phospholipides sont souvent liés a des métaux lourds comme le fer (Fe) et le cuivre (Cu)

qui sont de puissants catalyseurs d’oxydation (Platon, 1988).

2.6 Qualité nutritionnelle de I’huile de soja

Le soja est une légumineuse riche en de nombreux nutriments qui sont extrémement
intéressants pour la santé. Cette 1égumineuse apporte des protéines de bonne qualité (38%).
Elle apporte également davantage de fibres (15%) que toutes les autres légumineuses. Le role
des fibres a été largement démontré au niveau de la prévention de certaines maladies (certains
cancers, les troubles intestinaux, les maladies cardiovasculaires, ...) (Collomb et Mayor,

2007).
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Le soja contient des isoflavones et des phytostérols qui pourraient jouer un rdle favorable
dans la réduction du cholestérol sanguin. Le soja est également riche en nutriments tels que
les minéraux (4%) comme le calcium et le fer.

La lécithine de soja est tres riche en acides gras essentiels OMEGA 3, intervient efficacement
pour prévenir ou lutter contre 1'hyper cholestérolémie. Prévenir les calculs biliaires et les
¢liminer; la lécithine de soja contient de la vitamine E, puissant antioxydant et hypolipémiante

(Joyce, 1983).

3. les Lipides
Les acides gras sont des molécules organiques qui se distinguent les unes de I’autre en fonction

du nombre d’atomes de carbone, et de la nature des liaisons entre eux. (FABIOLA et al., 2005).
3.1 Les acides gras

D’aprés Larguir, Noel (1978), les AG sont des mono carboxyliques, généralement a
chaine linéaire et a nombre pair d’atome de carbone. Ils peuvent étre saturés ; insaturés

ou poly insaturés :

3.1.1 Les acides gras saturés AGS

Ce sont des AG ayant des atomes de carbones totalement saturés en hydrogéne.

Le mécanisme de biosynthese des acides gras saturés, par fixation et élongation a deux
atomes de carbone, permet de distingué la formule générale C,H,,0, ou CH3(CH;), COOH
4< n<30

Les acides gras saturés (AGS) sont constituants des phospholipides (riches en acide
stéarique Cig : 0), des sphingolipides, et des triglycérides de réserve. Ils assurent une partie
importante de la dépense énergétique. Ils sont en partie convertis par désaturation en acides

gras mono-insaturés (LEGRAND, 2007).

Il est maintenant bien démontré que les acides stéarique(C;s : 0), palmitique (Cjs : 0) et
myristique (Cy4 : 0),voire laurique (Cy; : 0), ont des métabolismes différents qu’on ne doit

surtout pas les considérer en bloc (HUGHES et al., 1996).
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3.1.2 Acides gras mono insaturés (AGMIS)

Leur syntheése endogene est réalisée par la A 9 désaturase qui introduit une double
liaison sur I’acide palmitique et sur 1’acide stéarique conduisant respectivement a 1’acide
palmitoléique (Cis : 1 n-7) et a I’acide oléique (C;s : 1 n-9). L’acide oléique représente
I’élément majeur des acides gras mono-insaturés, précisons que 1’acide palmitoléique est
faiblement synthétisé par rapport a ’acide oléique et quasiment absent dans I’alimentation.
L’acide oléique est activement synthétis¢ par les cellules et trés abondant.

Des indices issus d'études épidémiologiques suggerent quune proportion €levée des

lipides mono-insaturés dans I'alimentation réduit le risque des maladies cardio-vasculaires.
3.1.3 Les acides gras polyinsaturés (AGPI)

Les principaux acides gras polyinsaturés sont issus de I’acide oléique, par une suite
de réactions d’¢longation et de désaturation. Ces derniéres sont les plus limitantes et certaines
sont spécifiques du régne végétal ou du régne animal. Parmi les acides gras polyinsaturés, il
existe deux familles d’acides gras essentiels, respectivement nommeées n-6 ou oméga-6 ( ®
6) et n-3 ou oméga-3 (® 3), sans transformation métabolique de I'une a 1’autre, et sans

substitution fonctionnelle possible de I’une a 1’autre.
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I1. Matériels et méthodes d’analyse
II.1Péchantillonnage :

Notre travail expérimental a été réalis€ au niveau du laboratoire de technologie
alimenetaire (D11) du département des sciences agronomiques et du laboratoire commun 1
du département de Dbiologie, ou nous avons effectué les différents analyses physico-
chimiques.

Les huiles sélectionnées pour cette ¢tude sont I’huile d’olive et I’huile de soja.

L’¢échantillon d’huile d’olive, utilisé dans notre étude, a été prélevé dans la région de
Ouadhia (daira de Ouadhia, wilaya de Tizi-Ouzou). L’huile provient de la variété chemlal.
Ces échantillons d’huile ont été introduits dans des bouteilles en plastique (PET) de 2 litre

enfermées et placées a I’abris de la lumiére.

L’échantillon de soja de Cévital a ¢té¢ achetée en niveau d’une superette, elle est
contenue dans une bouteille en plastique de 2 litre.

Le choix des échantillons a été fait d’une facon aléatoire.
Nous avons préparé 7 mélanges d’huiles de soja et d’huile d’olive dans des proportions
différentes, comme le montre le tableau (01), les huiles ont été¢ conservées a I’abris de la

lumicre a la température ambiante.

Tableau X: préparation des mélanges d’huile

HO M1 M2 M3 M4 M5 HS
Huile
d’olive 100% 10% 20% 30% 40% 50% 0%
(HO)
Huile
de soja 0% 90% 80% 70% 60% 50% 100%
(HS)

I1.2 Méthodes d’analyses
I1.2.1 La composition chimique de I’huile

I1.2.1.1 Détermination de la teneur en composés phénoliques
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La technique utilisée pour I’extraction des composés phénoliques est celle utilisée par
VASQUEZ RONCERO et al,, 1973. Celle —ci consiste en une extraction par une solution

aqueuse a 40% de méthanol.

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

polyphénols dans la solution.

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

teneur en composé€s phénoliques (annexe 6).

I1.2.1.2 Dosage de la chlorophylle

Les chlorophylles jouent un réle important dans la stabilité oxydative de I’huile d’olive,

grace a leur activité antioxydante dans 1’obscurité et pro-oxydante dans la lumicre.

En raison de ce dernier effet, elles sont considérées comme étant non désirables a des

teneurs ¢levées dans I’huile (TAN et al., 1994).
Principe :

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

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

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

final de 25ml. (Annexe 7).
Expression des résultats :

Aejrg X 106

Chlorophylle(mg/Kg) = 613 x 100 x d

Ou

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

11.2.1.3 Détermination de caroténoides

Les caroténoides, en particulier le B-caroténoides, sont des antioxydants efficaces en
raison de leur capacité a étancher les espéces radicalaires de 1’oxygene (VAN DEN BERG et
al., 2000).

Principe :

La méthode de dosage des caroténoides est basée sur 1’existence d’une bande d’absorption

pour ce composé donné par le spectrophotomeétre visible.

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

25 ml (Annexe 9).
Expression des résultats :

Ay79 % 10°
2000x100xd

Caroténoides (mg/Kg) =

Ou
A : absorbance a la longueur d’onde indiquée ;
d : épaisseur de la cuve en cm.
I1.2.2 Autres analyses chimiques
11.2.2.1 Acidité

L’acide libre, exprimée en pourcentage d’acide oléique, permet de contrdler le niveau
de dégradation hydrolytique, enzymatique ou chimique des glycérides au cours des différents
procédés de la production de I’huile d’olive (CHIMI, 2001) par la dosage des acides gras
libres produits lors de ces dégradations.

Le contenu en acides gras libres est un indicateur de ’activité de la lipase ainsi que la qualité

et la fraicheur du fruit, du temps de stockage et de la stabilité¢ d’huile (RAYAN et al, 1998).

(Annexe 2)
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C’est une réaction de neutralisation dont le schéma réactionnel est le suivant :

R-COOH + K+OH - -» R-COO-K+ + H:20
Acide gras base savon eau

Expression des résultats :

NxVxM
10m

Acidité(%) =
Ou
N : normalité de KOH.
V : volume en ml de la chute dans la burette.
M : poids moléculaire de ’acide oléique (282,5g /mole).

m : la masse en gramme de la prise d’essai.

11.2.2.2 Indice de peroxyde

L’indice de peroxyde (IP) est le nombre de milliéquivalents d’oxygene actif par
kilogramme de corps gras oxydant I’iodure de potassium avec libération d’iode (ADRIAN et
al.,1998).1’oxygene actif est I’oxygene existant sous forme de peroxyde, d’hydroperoxyde ou
d’époxyde dans une matiere grasse. IL est déterminé conformément a la norme A.O.C.S.

méthode off cd 8-53 réadaptée en 1992.

R-CH=CH-R + O, —>R-(|?H-(\?H-R
O O
Acide gras Peroxyde
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Le mode opératoire est détaillé a I’annexe 3

L’indice de peroxyde est exprimé par la formule suivante :

, . . _(V—Vp)xN
IP(meqd’0, / Kg) = D x 10°

Soit :
IP : L’indice de peroxyde ;
V : volume de thiosulfate de sodium utilis¢ pour la prise d’essai ;

V) : volume de thiosulfate de sodium utilisé pour 1’essai a blanc ;

N : normalité de la solution de thiosulfate de sodium (0,01N) ;
P : poids en g de la prise d’essai utilisée.
11.2.2.3 L’indice d’iode

L’indice d’iode est le nombre en gramme d’iode fixé par 100 g de corps gras.
Cette réaction d’addition est utilisée pour déterminer qualitativement I’insaturation des

corps gras (ADRIAN et al, 1998).
R ~CH=CH-R + I, (Cl;, Br;) >R-CH-CH-R

Pour cette mesure nous avons procédé selon la norme A.O.C.S. méthode off c¢d 1-25
révisée 1992.

Le mode opératoire est détaillé a I’annexe 3.
L’indice d’iode est exprimé par la formule suivante :

V
=2

x 1.269g d'iode/100g d'huile
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Ou:

IT : L’indice d’iode

V) : volume en ml de la solution Na,S,0sutilisé pour I’essai a blanc.
V : volume en ml de la solution Na,S,Osutilisée (titration).

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

11.2.2.4 L’indice de saponification

L’indice de saponification IS est la quantité de potasse exprimée en mg nécessaire pour
saponifier les acide gras libre et lies contenus dans un gramme de corps gras. Il est déterminé
suivant la norme NF T60 — 206 de novembre 1975 dont le principe est le suivant:
L’échantillon mis dans la solution éthanoique de KOH, est soumis a ébullition sous
réfrigérant a reflex pendant une heure. L’exces d’alcalis est ensuite titré avec une solution

aqueuse d’acide chlorhydrique. (Annexe 5)

Expression des résultats :

(Vg - le) x N x EgKOH
P

Is(mg—g) =
Ou
Is : L’indice de saponification.
Vy: volume en ml de HCL utilisé pour 1’essai blanc.
V; : volume en ml de HCL utilisé pour le titrage de la prise d’essai.
N : normalité de HCL (0,5).
Eg KOH : équivalent gramme de KOH (56,1 g/mol).

P : poids en g de la prise d’essai.
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I1.2.3 Analyses physiques

11.2.3.1 Détermination de I’absorbance en ultraviolet

Mesure de 1’absorbance dans un domaine spécifique de longueur d’onde (232-270 nm)
d’un échantillon d’huile dissout dans I’hexane pour spectrophotométrie (annexe 10).

L’extinction spécifique a une longueur d’onde est donnée par la relation suivante :

A,

Ou:
Eiem (M) : extinction spécifique a la longueur d’onde ;
A, : densité optique a la longueur d’onde A;
D : épaisseur de la cuve en cm;
C : concentration de la solution en g /100ml.
11.2.3.2 La densité
Cela consiste a peser, a I’aide d’une éprouvette, un volume connu de 1’huile homogeéne
par rapport a la masse de méme volume en eau distillée (Annexe 9)

Expression des résultats

poidsdel huile

La densité = ,
densite poidsd eaudistillé
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Résultats et discussion

I11.1 La composition chimique de I’huile

II1.1.1 Les composés phénoliques

Selon SIFI et al., (2001), les composés phénoliques jouent un role important comme
antioxydants, ils contribuent a la bonne stabilit¢ de 1’huile d’olive. Le choix de quantifier
les polyphénols parmi les différentes substances, résulte du fait qu’ils ont des activités
biologiques trés importantes. De méme pour les flavonoides qui sont considérés comme la
classe la plus importante des polyphénols (MEDDOUR et al., 2013). Chimiquement, les
polyphénols sont un grand groupe hétérogéne de composés se distinguant par leur structure

chimique et leur complexit¢ (CARDONA, 2013).

Cependant, le pouvoir antioxydant des composés phénoliques vis-a-vis de I’auto-
oxydation des huiles est plus élevé que celui observé dans le cas de la photo-oxydation. Les
polyphénols se dégradent plus rapidement en photo-oxydation avec une vitesse de réaction

beaucoup plus forte que celle de ’auto-oxydation (JANATI IDRISSI ez al., 2012).

La quantification des composés phénoliques totaux n’est pas une mesure absolue des
quantités de composés phénoliques réelles, mais elle est basée sur leur capacité de réduction

chimique relative a ’acide gallique (YE-JI et al., 2013).

La Figure 6 présente les résultats de détermination de la teneur en composés phénoliques

dans les mélanges d’huiles.

composé phénolique en ppm HO : huile d’olive

140 125,75 HS :huile de soja
120 - 106,25

91 M1 :10%HO+90%HS

M2 :20%HO+30%HS

4 CPen ppm M3 :30%HO+70%HS

Teneure en composés
phénolique(mg/kg)
o0
[w)

M4 :40%HO+60%HS

HO M5 M4 M3 HS M2 Ml

Figure 6 :teneur en composés phénolique des M5 :50%HO+50%HS
mélanges
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D’apres les résultats obtenus, la valeur moyenne de la teneur en composés phénoliques
de I’huile d’olive est forte, soit 125.75mg/kg. Selon C.O.I., (2009), I’huile d’olive extra
vierge doit contenir 153 a 694 mg/kg.

Cette valeur de la teneur en composés phénoliques serait attribuée :
-a la variété d’olive (CHIMI, 2006).
- au stade de maturité (DUGO et al., 2004).

- au systeme d’extraction (RYAN et al, 1998; EL. ANTARI et al., 2003), la plupart des
phénols sont des composés polaires, 1’addition de 1’eau a la pate réduit donc la qualité

(composition) de I’huile produite.
- Les conditions de stockage avant et apres trituration.

Selon MONTSERRAT et al.,, (2007), des expérimentations réalisées sur des animaux
et des humains volontaires (études cliniques) ont démontré le réle joué par les composés
phénoliques dans I’inhibition de 1’enzyme impliqué dans le développement du cancer et

P’effet anti-inflammatoire.

Beaucoup d’autres études ont été effectuées in vitro pour €lucider les mécanismes par
lesquels les composés phénoliques peuvent agir positivement sur la santé. En effet, il a été
démontré que les composés phénoliques posseédent une forte activité antiradicalaire
empéchant [’action des radicaux libres qui contribuent a [D’apparition des maladies
coronariennes et le cancer. De nombreuses études ont montré que les composés phénoliques
préviennent l’oxydation des LDL (MANNA et al., (1997); VISIOLI et al., (1998);
BEECHER et al. (1999).

Concernant les Cinqg mélanges d’huiles réalisés Ms, My, M3, M, et My, la teneur en
composés phénoliques diminue selon les proportions de I’huile d’olive, elle est estimée
respectivement a 106.25mg/kg, 91mg/kg, 82mg/kg, 62mg /kg et59.75mg /kg. Cela est li¢ a la

faible teneur en composés phénoliques de I’huile de soja.
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II1.1.2 Analyses des pigments

Les caroténoides et la chlorophylle sont responsables de la couleur caractéristique de

I’huile d’olive. Les pigments sont des parametres de qualité de I’huile, ils sont corrélés avec la

couleur et la stabilité oxydative de I’huile d’olive (SALVADOR et al. 1998).

Les résultats d’évaluation de la teneur en pigments (caroténoides et chlorophylle) sont

présentés dans les Figures 7 et8.
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HO : huile d’olive
HS : huile de soja
M1:10%HO+90%HS
M2:20%HO+80%HS

M3:3%HO+70%HS

HO : huile d’olive

HS : huile de soja
M1:10% HO+90% HS
M2:20%HO+80%HS
M3:30%HO+70%HS
M4:40%HO+60%HS

MS5:50%HO+50%HS

caroténoides
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£ 0.5 1 0,265
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Figure 7 : teneur en caroténoides
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D’apres les résultats présentés dans la figure7, nous pouvons relever une tendance vers

la baisse de la teneur en caroténoides des mélanges d’huile analysés.

En se basant sur la figure7, la teneur en caroténoide de I’huile d’olive se caractérise par

une moyenne de 1.925 mg/kg, ce qui indique que cette huile est pauvre en caroténoides.

Selon BERLENLIH et GHANAM., (2012), I’huile d’olive extra vierge doit contenir
une teneur comprise entre 0.33 ppm et 4.0 ppm. et cela est due a la variété et le degré de

maturation (GANDUL et al., 1996).

En effet, nous remarquons la présence d’une petite quantit¢ de caroténoides dans

I’échantillon de I’huile de soja ayant échappé au processus de raffinage (décoloration).

Toutefois, les résultats enregistrés par les mélanges d’huiles My, Ms, M2, M3 et M,
présentent une diminution progressive de la teneur en caroténoides indiquée par leurs valeurs

respectives de 0.265, 0.165,0.155 ,0.09 et 0,065 mg/kg.

Selon RAHMANI et al, (1989) et GRATI KAMMOUN et al., (1999), les B-
caroteénes, ainsi que d’autres caroténoides présents dans 1’huile d’olive vierge sont bien
connus comme désactivant de 1’oxygene et sont donc des inhibiteurs trés efficaces de la
photo-oxydation, induite par les pigments chlorophylliens. L’addition du caroténe, a des

concentrations supérieures a 1mg /kg d’huile, réduit 1’effet photo sensibilisateur.

Selon la figure8, une diminution successive de la teneur en chlorophylle des huiles
mélangées et analysées est constatée. Toutefois, la teneur en chlorophylle est faible dans
I’échantillon de I’huile d’olive, dont la valeur est de 1.84 mg/kg. Selon GIUFFRIDA et al.,
(2006), elle doit étre de 0 a 20 ppm.

Pour cela, cette teneur en chlorophylle dépendra de :
- du degré de maturation des olives.

- la récolte et des conditions de stockage des olives.

La concentration en chlorophylle peut dépasser 80ppm pour les huiles obtenues a partir
des olives récoltées a un stade de maturité précoce.
En effet, une petite quantité qui n’a pas été ¢liminée lors du processus de raffinage est

enregistrée pour 1I’HS, elle est de 1’ordre de 0.84 ppm.
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Pour les mélanges M3, M, M,, M4 et Ms, une diminution de la teneur en chlorophylle

indiquée par les valeurs respectives de 0.78, 0.57, 0. 55, 0.53 et 0.45 ppm.
II1.2 Les paramétres chimiques
I11.2.1 L’indice d’acidité

L’indice d’acidité est un indicateur qui permet d’évaluer I’altération de la matiére
grasse suite & un mauvais traitement ou a une mauvaise conservation, il est exprimé en

pourcentage d’acide oléique (DIEFFENBACHER, 1998; CLAVE, 2008).

Les valeurs moyennes de I’indice d’acidité des huiles étudi¢es sont présentées dans la

Figure 9.
I'acidité HO : huile d’olive
1,093 - .
HS : huile de soja
~08 - 0,71
NS i M1:10% HO+90% HS
3 0,6 -
5 0,37 M2:20%HO+80%HS
> 0,4 4 0,29 0.25
< 20,22 0,2 i i
02 - “ Hlacidit¢ | M3:30%HO+70%HS
0 - M4:40%HO+60%HS
M5 HO M4 M3 M2 Ml HS
Figure 9 :la teneure en acides gras libre des M5:50%HO0+50%HS
mélanges d'huile

Les résultats rapportés dans la figure 9 montrent que I’huile d’olive est une huile
extra vierge ayant une acidité de 0.71 % (propre a la consommation), elle est conforme aux
normes de C.O.L., (2013) indiquant une acidité inférieure a 0.8% pour ce type d’huile. Ces
résultats s’expliquent par un coutre duré de stockage des olives avant trituration qui ne
dépasse pas 15 jours. Toutefois, cette huile est considérée une huile de bonne qualit¢ en

tenant compte de 1’acidité des autres huiles de cette région habituellement trop élevée.
Cette acidité relativement faible pourrait tre attribuée au :

- Stade de maturation (stade 4).
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- Bon état des olives, récolte directement a partir de 1’arbre.
- Extraction par centrifugation (Systéme a trois phases).
- Conservation d’huile dans de bonnes conditions (a I’abri de la lumiére et au froid).

Selon SEKOUR, (2012), la qualité de I’huile produite est liée a la qualité¢ des olives
triturées. Les huiles exposées a ’air et a la lumiere subissent rapidement des réactions
d’hydrolyse et d’oxydation. Ainsi, selon CHIMI, (2006), 1’utilisation des installations
d’extraction par centrifugation a 3 phases permet de réduire la durée de stockage des olives,
avec comme conséquence une production oléicole de moindre acidité. Cette capacité élevée
de traitement permet ainsi la réduction considérable de la durée de chdmage des olives dans
I’attente de leur transformation, ce qui se traduit par la diminution de 1’acidité¢ des huiles

produites.

Concernant I’huile de soja, son acidité a été estimée a 0.2 % une valeur conforme a la
norme CEVITAL, (2013), selon laquelle une valeur de 0.6 mg KOH/g MG confirme la
bonne pratique de processus de raffinage. Ainsi I’opération de neutralisation par la soude
¢limine presque la totalité des acides gras libres ainsi que la désodorisation qui les transforme
de I’état liquide a 1’¢état volatile sous I’effet d’une température trés élevée pouvant atteindre

260°C et leur aspiration par le vide.

En effet, ’huile d’olive est une huile brute extraite avec un procédé mécanique, et
I’huile de soja est une huile raffinée qui a subi un traitement de neutralisation et de

désodorisation.

L’acidité des mélanges Ms, M4, M3, M, et M, est estimée respectivement a 0.93 %,
0.37%,0.29, 0.25et 0.22 %.Ces résultats sont obtenus du fait que 1’huile de soja de faible
acidité a été incorporée en proportions plus importantes contrairement a 1’huile d’olive

ajoutée en quantité réduite.

I11.2.2. L’indice de peroxyde

L’indice de peroxyde constitue un parametre important dans 1’appréciation de la
qualit¢ des huiles alimentaires (C.O.l., 2009). Selon (KHLIF et al., 2000), l'indice de

peroxyde est le nombre d'hydroperoxydes formés dans un corps gras au cours de sa
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conservation, il renseigne sur 1'état de son oxydation exprimé en milliéquivalents d'oxygeéne

actif par kilogramme d'huile (meq O2 /kg d’huile).

La majorit¢ des AG insaturés sont libérés par hydrolyse et par conséquent,
partiellement oxydés en peroxydes, produits primaires d’oxydation chimiquement instables

visant a stabiliser leur énergie par I’arrachement d’un proton d’une molécule d’AG insaturé
(BONNEFIS, 2005)
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Les valeurs moyennes d’indice peroxyde des mélanges analysés sont présentées dans la

Figurel0.

Indice de peroxyde HO : huile d’olive

—
AN

111,83 HS : huile de soja

] 8,5 M1:10% HO+90%HS

8
7 6,65
55 53 M2:20%HO+80%HS
i U u ' i uIP M3:30%HO+70%HS
. T T T T T T M4:40%HO+60%HS

M5 M4 M3 M2 HS HO Ml

Ip meq(02/kg)
S S I N

M5:50%HO+50%HS

Figure 10: 1a mesure de l'indice de péroxyde des
échantillons d'huile.

Selon les résultats obtenus, il y a lieu de constater une diminution accentuée des
valeurs moyennes d’indice de peroxyde lorsque la proportion d’huile d’olive ajoutée dans le

mélange diminue. .

En effet, I’échantillon d’huile d’olive ne présente pas un indice de peroxyde ¢leve,
soit 5.5meq O2/kg, mais grice a cette valeur nous remarquons la présence d’une faible
quantité d’hydroperoxydes dans cette huile. Selon C.O.I. (2013), I’indice de peroxyde d’une
huile d’olive non oxydée est inférieur a 20 meq O2/kg. Ainsi, I’extraction de 1’huile en une
courte durée apres la récolte des olives et son stockage dans de bonnes conditions conduit a
I’obtention d’indices de peroxyde bas, ceci laisse penser que [’huile ne s’oxyde pas

prématurément et se conserve en cours du temps.

De méme pour I’huile de soja, son indice de peroxyde est faible, soit 6.65 meq O2/kg,
cette valeur demeure inférieure a la norme établie par CEVITALE(2013), soit 15 meq O2/kg.
Cette faible valeur de I’indice de peroxyde de I’huile de soja est possiblement due au fait que
cette huile a subi un bon traitement de raffinage (¢limination des impuretés), cela reste a

confirmer par les analyses de 1’absorbance a 232 nm et 270 nm.
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En effet, les corps gras peuvent s’oxyder en présence d’oxygene et de certains facteurs
favorables comme la température élevée, les photosensibilisateurs, 1’eau, 1’enzyme etc.

(TANOUTI et al., 2011).

Concernant les mélanges d’huiles Ms, M4, M3 .M, et M, leurs indices de peroxyde
respectifs sont de I"ordre de 11.83, 8.5, 8, 7, et 5.3 meq O2/kg respectivement. Ces valeurs
demeurent ¢élevées devant celles des huiles non mélangées. Néanmoins, les indices de

peroxyde des mélanges d’huiles étudiés restent inférieurs a 20 meq O2 /kg.

I11.2.3. Indice d’iode :

La détermination de I’indice d’iode permet de renseigner sur le degré d’insaturation
globale des huiles (BAIILLEY, 1947),

L’évaluation de 1’indice d’iode a conduit a 1’obtention des résultats illustrés dans la

figure 11.
Indice d'iode HO : huile d’olive
10 - 8,88 - .

. 7,86 749 HS : huile de soja
g 0.78 656 . | M1:10% HO+90% HS
S 6 - ’
g 4 M2:20%HO0+80%HS
Py S|
T 2 - M3:30%HO+70%HS
e 0 M4:40%HO+60%HS
2 HS M1 M3 M2 M5 HO M4
= Figure 11 :Indice d'iode des huiles analysées MS:50%HO+50%HS

Les résultats obtenus (Figure 11) montrent une tendance vers la basse de 1’indice d’iode des
mélanges d’huile analysés. L’indice d’iode de 1’huile d’olive est de 5.71g/100g, cette valeur
est non conforme a la norme indiquée par le C.O.1. (80 a 88 g/100g). Ainsi, nous pouvons
constater que I’huile étudiée est probablement trés pauvres en acide gras monoinsaturés et

acide gras polyinsaturés

Selon le codex alimentaire (2009), ’indice d’iode d’une huile alimentaire doit &tre

compris entre 118 et 141 g/100g.
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Les valeurs de I’indice d’1ode de nos mélanges M, M3, M, ,Mset My de ’ordre de 7.86
,7.42, 6.78, 6.56 et 2.73g/100g respectivement, indiquent une diminution progressive du
degré d’insaturation des huiles di a la variation de la composition en acides gras insaturés

des mélanges d’huiles.
II1.2.4. Indice de saponification :

La saponification est une réaction chimique transformant un ester en un ion
carboxylate et un alcool. Il s’agit en fait de I’hydrolyse en milieu basique d’un ester. Elle nous
renseigne sur la longueur des chaines des acides gras ou de leur poids moléculaire moyen. Cet
indice est exprimé par la quantité en mg de KOH fix¢é par 1g de corps gras (ADRIAN et al/.,
1998).

Les valeurs moyennes de I’indice de saponification de nos échantillons sont indiquées

dans I’histogramme illustré dans la figue 12.

Indice de saponification HO : huile d’olive
= 250 - . .
s 210,93 HS : huile de soja
2 00 203.92197,33 195 194 190,74
;;: 151,47 M1:10%HO+90%HS
150 -
§. M2:20%HO+80%HS
2100 -
< 4IS | M3:30%HO+70%HS
S 50 -
= M4:40%HO+60%HS
oy
O I T T T T T T
M3 M4 M2 Ml HS M5 HO MS5:50%HO+50%HS

Figure 12 :Indice de saponification des mélanges

L’examen des résultats rapportés dans la figure 12 permet de relever une augmentation
des valeurs moyennes de I’indice de saponification des mélanges (M3, M4, M2) d’huiles

analysées.

En effet, nous remarquons une valeur faible de I’indice de saponification pour
I’échantillon de I’huile d’olive, soit une moyenne de 151.47. Selon C.O.L., (2012), I’indice de

saponification de I’huile d’olive doit étre compris entre 184 et 196 mg/g. Il faut mentionner
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que ce paramétre est influencé par la composition en acides gras de 1’huile, particulierement

par la présence d’acides a courte chaine.

Par contre, I’huile de soja a montré un indice de saponification dans les normes, soit une
valeur de 194 mg/g. Selon le codex alimentarius, (1999), la fourchette de I’indice de

saponification de I’huile doit €tre comprise entre 188 et 194mg/g.

D’apres les valeurs obtenues par les mélanges M3, M4, M2, Mlet M5 soit
respectivement 210.93 ; 203.92; 197.33; 195; 190.75mg/g, il y a une augmentation

progressive des valeurs moyennes de 1’indice de saponification.

Selon DUGO et al., (2004), I’augmentation de I’indice de saponification est attribuée
a la durée de stockage prolongée et le mode de récolte inadéquat, ces facteurs affectent la
lipoperoxydation excessive des acides gras polyinsaturés avec formation d’acides gras a

chaine réduite.
I11.3. Les parameétres physiques
111.3.1. L’absorbance a 232 nm et 2 270 nm

L’absorbance a 232 nm et a 270 nm d’un corps gras nous renseigne sur le degré
d’oxydation. Les hydroperoxydes absorbés au voisinage de 232nm et les produits secondaires
d’oxydation tels que les aldéhydes et les cétones sont mesurés a 270nm. L’absorbance nous
permet donc de suivre 1’auto-oxydation et le degré de stabilité de I’huile au cours du stockage

(SIFI et al., 2001).

Les valeurs moyennes des extinctions a 232 nm et 270 nm des échantillons d’huiles

analysés sont illustrées dans les Figures 13et 14.
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Ultara violé a 232 nm HO : huile d’olive
0.8 -
© 10,693 . hui :
E 0.7 - 0,677 0,634 0,633 0,628 0,625 HS : huile de soja
e~ 0,6 - M1:10% HO+90% HS
20,5
804 - M2:20%HO+80%HS
[-%]
e g’; I MUVa232nm | ny3.3000 HO+70%HS
20,1 - 0,039 M4:40%HO+60%HS
0 _
M3 M4 HS M5 HO M2 MI M5:50%HO+50%HS
Figure 13 :Extinction a 232 nm
Ultra violé a 270 nm HO : huile d’olive
0,8 - HS : huile de soja
S o7 | 0.667 0.666 0,662 633 J
0,6 - 0,537 M1:10%HO+90%HS
305 -
_§ 04 - 4UVa270 | n2:20%HO+80%HS
2034 | _ _
202 - 0,147 0,146 M3:30%HO+70%HS
< 0,1 - i '
O T T T T T T u T M4:400/0HO+60%HS
HS Ml M3 M2 M4 HO M5
. (1) 0
Figure 14 :Extinction a 270 nm M35:50%HO+50%HS

D’apres les résultats rapportés dans les figues 13 et 14, les valeurs moyennes de
I’absorbance a 232 nm sont proches a part M1 ; et a 270 nm les valeurs aussi sont proches a

part HO et MS5.

Cependant, l'huile d’olive présente une absorbance de 0.628 a 232nm et de 0.147 a
270nm. Ces valeurs sont conformes a la norme. Selon TEROUZI ef al., (2011), I’huile vierge
courante doit présenter une valeur inférieure ou égale a 0,30 pour 1’absorbance a 270 nm, elle

est indéterminée pour 1’absorbance a 232nm (C.0.1., 2012).

Concernant ’huile de soja, les deux indices ont montré des valeurs ¢élevées par
rapport a celles de 1’huile d’olive dont les valeurs de I’absorbance a 232nm et a 270nm sont
respectivement de 1’ordre de 0.634 et 0.667. Cela indique une forte présence de composés

primaires et secondaires de 1’oxydation, di a I’état d’oxydation des acides gras instaurés
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provoqué par la durée et les conditions de stockage de cette huile. Selon MENDEZ et al.,
(2007), I’oxydation des lipides croit avec 1’augmentation de la concentration des composés
résultant de la dégradation des hydroperoxydes. Cela est confirmé par I’augmentation des

valeurs de I’absorbance a 270 nm.

Pour les mélanges M|, M, M3, M4 etMs dont les valeurs de I’absorbance a 232nm et a
270 nm sont respectivement de 1’ordre de 0.39 ,0.625, 0.693, 0.677, 0.633et 0.666, 0.633,
0.662, 0.537, 0.146 nous avons remarqué une augmentation de 1’absorbance a 232 nm et 270

nm suivant la diminution de la concentration de ’huile d’olive.
I11.3.2.La densité

Les acides gras ont une densité inférieure a celle de 1’eau (densité de référence), ce qui
explique pourquoi I’huile remonte a la surface de 1’eau (ou du vinaigre) quand 1’émulsion

n’est pas stabilisée (ACHOURI et CHARIKH, 2007).

La densité des huiles végétales varie entre 0,915 et 0,964, elle est un des caractéres le

plus souvent employés pour reconnaitre la fraude (THEODORE et al., 1862).

La figure 15 illustre les résultats de mesure de la densit¢ des mélanges d’huiles

étudiés.

la densité % HO : huile d’olive
0,93 0,924 HS : huile de soja
0,92 | | 0916
’ , M1 :10%HO+90%HS
G 0,91 - - 0,9030,901
g 09 - 0,893 g9 M2:20%HO+80%HS
2 0,89 |
= Y ,
2 088 “ladonsté % i3:3004HO+70%HS
0.87 - M4:40%HO+60%HS
HS HO M1 M2 M3 M4 M5
M5:50%HO+50%HS
Figure 15:Densité des huiles analysées

Les résultats de la figure 10 indiquent que la densité des échantillons d’huiles analysés est
variable. La densité de I’huile d’olive est estimée a une valeur de 0,916, cette valeur est

proche de celle rapportée par LAMBERT, (2005), soit une densité de 0,91.
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Par contre, la densité de 1’huile de soja est de I’ordre de 0,924. Cette valeur est proche de
celle rapporté de Codex alimentarius, (1999), fixant la densit¢ de 1’huile a des valeurs

comprises entre 0,921 et 0.924.

Selon UZZAN, (1992), la densité¢ des huiles diminue au fur et a mesure que le poids

moléculaire des AG diminue et que leur instauration augmente.

Les résultats enregistrés pour les mélanges M1, M2, M3, M4, M5 sont respectivement de

I’ordre 0.91,0.903,0.901,0.893 et 0.89.
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CONCLUSION GENERALE

A travers cette étude, nous avons essayé de déterminer le mélange le plus stable, le

plus équilibré et le plus économique grace a des analyses physico-chimiques.
Le mélange est composé de :
-Huile d’olive vierge courante.
-Huile de soja raffinée (la belle).
Il ressort de notre étude que :

Le meilleur mélange des deux huiles d’olive et soja est présenté par I’échantillon Ms a

des proportions respectivement 50% et 50%.

Selon les analyses physico-chimiques, les échantillons Ho, Hs, M5 M4 ,M3 ,Met M,
marquent une baisse de 1’acidité, d’indice peroxyde, des polyphénols, d’indice de

saponification et de la teneur en chlorophylle et en caroténoide.

Une forte diminution de I’indice d’iode et une légeére augmentation de 1’absorbance a

232 nm et 270 nm et une stabilité de la densité.

Les deux mélanges ont une teneur moyenne en composés phénoliques qui sont des

antioxydants par excellence, ils donnent une protection contre les peroxydations biologiques.

Toutefois, I’aspect économique pour les deux mélanges est abordable pour une large

gamme de consommateurs , ce qui pourrait favoriser leur commercialisation.

En perspective, ce travail pourra €étre approfondi par une étude économique plus
profonde si cette nouvelle huile- mélange est appelée a étre commercialisée. Ainsi cette
nouvelle huile peut étre renforcée par 1’ajout des huiles d’autre nature telle que (tournesol,
colza...) avec différentes proportions et son enrichissement par des polyphénols et des huiles
essentielles extraites d’autres plantes telles que (coriandre, lentisque).Son stockage a
différentes températures et dans différents emballages ferait 1’objet d’une recherche

intéressante.
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Annexe 1. La classification botanique de I’olivier selon GUIGNARD., (2004) est :

Embranchement : Spermaphytes

Sous embranchement : Angiospermes

Classe : Dicotylédones
Sous classe : Astéridées
Ordre : Lamiales
Famille : Oléacées
Genre : Oléa

Espéce : Olea europaea

Sous espéce :Olea europaea ssp sativa (olivier cultivé)

SSP :europaea du bassin méditerranéen avec ses variétés Europaea (les cultivars) et Sylvestri

s(les oliviers sauvages : les oléastres).

Annexe 1 : Classification botanique du soja (ANONYME, 2008)

Classification classique

Régne Plantae
Sous-régne Tracheobionta
Division Magnoliophyta
Classe Magnoliopsida
Sous-classe Rosidae

Ordre Fabales
Famille Fabaceae
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Genre Glycine

Nom binominal

Glycine max (L.) Merr., 1917

Classification phylogénétique

Ordre Fabales

Famille Fabaceae
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Analyses chimiques

Annexe 2 : mesure de 1’acidité

Matériels :

e Balance analytique

e FEr

len —Meyer

e Burette de 25ml

Réactifs :

e Ethanol a 96%
e Solution de KOH a 0,1N

e Phénophtaléine, solution a 10g/L dans 1’éthanol a 967

Mode opératoire :

Dans un Erlen Meyer 1, mettre 25ml d’éthanol+0.5ml de
phénolphtaléine, porté a ébullition.

A température encore ¢élevée, neutraliser avec précaution tout en agitant
I’Erlen Meyer avec la solution a 0.1ml/I DE KOH jusqu’a apparition
d’une couleur rose persistant pendant au moins 10 secondes.

Dans un Erlyne Meyer 2, peser 2.5g d’huile.

Ajouter 1’éthanol neutralisé¢ (contenu de I’Erlyen Meyer 1).Mélanger
soigneusement.

Porter le contenu a ébullition et titrer avec la solution de KOH, en
agitant vigoureusement le contenu pendant le titrage.

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

Noter la chute de burette (volume de KOH).
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Annexe 3 : Indice de peroxyde

Réactifs :

Mode opératoire :

Chloroforme

Acide acétique

Iodure de potassium KI (solution aqueuse saturée préparée juste avant
son emploi (0,5g— 1ml)

Empois d’amidon a 1%

Solution de thiosulfate de sodium(Na2S203) a 0,01%

Peser 2g d’huile dans un ballon ;

Ajouter 10ml de chloroforme ; puis 15ml d’acide acétique ;

Additionner Iml d’iodure de potassium KI (solution aqueuse saturée
préparée juste avant son emploi (0,5g— 1ml)

Boucher aussitot le ballon ;

Agiter le mélange pendant Imn, le laisser a 1’abri de la lumicre pendant
Smn ;

Ajouter 75ml d’eau distillée et quelques gouttes d’empois d’amidon a 1%
la coloration bleu noiratre apparait ;

Titre 1’iode libéré jusqu’a la décoloration compléte avec la solution de

thiosulfate de sodium a 0,01N, soit V ce volume ;

Faire en parall¢le un essai a blanc sans maticre grasse.
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Annexe 4 : Indice d’iode
Réactifs :

e Alcool éthylique a 96%

e lode alcoolique (0,2N)

e Solution thiosulfate de sodium (Na;S,03) a 0,IN
e Amidona 1%

Mode opératoire :

e Peser 0,2g d’huile introduite dans un ballon ;

e Ajouter 10ml d’éthanol a90%; puis 10ml d’iode alcoolique (0,2N) ; et 30ml
d’eau distillée ;

e Agiter énergiquement pendant Smn ; puis le laisser a I’abri de la lumiére 30mn
environ ;

e Titrer I’iode libéré par la solution de thiosulfate de sodium(Na,S,03) a 0,IN
jusqu’a I’apparition de la coloration jaune ;

e Ajouter Iml de la solution d’amidon a 1%pour avoir une coloration bleu
foncée ;

e Poursuivre le titrage avec la solution de thiosulfate de sodium jusqu’a la
disparition de la couleur bleu

e Noter le volume de titration

e Effectue un essai blanc, au méme temps et dans les mémes conditions (mais

sans mati¢re grasse).

Annexe 5 : Indice de saponification

Réactifs :

e Acide chlorhydrique HCL a 0,5N
e Potasse alcoolique (KOH) a 0,5N
e Phénophtaléine a IN

Mode opératoire :

e Peser 2g d’huile et les introduire dans un ballon a col rodé ;

e Ajouter 25ml de potasse alcoolique (KOH) a 0,5N ;
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e Porter a <¢bullition sous réfrigérant a reflux (avec un régulateur
d’¢ébullition), pendant une heure, en agitant temps en temps ;

e Titrer a chaud ’excés d’alcalis de KOH avec I’acide chlorhydrique HCI
(0,5N) en présence de phénophtaléine jusqu’a la décoloration compléte ;

Effectuer 1’essai a blanc dans les mémes conditions.

Annexe 6 : Dosage de la teneur en composés phénoliques
Réactifs :

- Hexane

- Solution méthanol/eau (60/40)

- Eau distillée

- Folin ciocalteu

- Solution de bicarbonate de sodium a 35%

- Acide gallique
Préparation de la gamme étalon de ’acide gallique :

- Préparer une solution mére d’acide gallique a une concentration de 100ppm (0.01g
d’acide gallique dans 100g de la solution méthanol/eau 60/40).

- Préparer a partir de la solution mere, des solutions dilué¢es de 5 ml aux concentrations
suivantes : 100ppm, 80ppm, 60ppm, 40ppm, 20ppm.

- Ajouter a chaque solution 0.5ml du Folin-ciocalteu.

- Ajouter Sml d’eau distillée et 1 ml de la solution de bicarbonate de sodium a 35%.

- Laisser a I’obscurité pendant 2 heures, ensuite mesurer 1’absorbance a 725nm.

- Réaliser en parallele un essai a blanc.

Extraction des composés phénoliques a partir de I’huile d’olive

Le dosage des phénols totaux se faisant en milieu aqueux, ceux-ci doivent tout
d’abord étre extraits des huiles d’olive avant d’étre dosés par le réactif de Folin-

Ciocalteu (Box, 1983).

- Peser 2.5g d’huile d’olive, ajouter Sml d’hexane et Sml de la solution méthanol/eau
(60/40).
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- Agiter vigoureusement pendant 2 mn et laisser reposer jusqu’a séparation de deux
phases (environ 5 minutes).

- Récupérer 5ml de la phase aqueuse, a I’aide d’une pipette, dans laquelle se trouvent
les composés phénoliques.

- Ajouter 0.5ml du réactif de folin-ciocalteu, Sml d’eau distillée et 1ml de la solution de
bicarbonate de sodium.

- Laisser reposer pendant 2 heures a I’abri de la lumiére.

Mesurer 1’absorbance a 725nm

Analyses physiques :
Annexe 7 : Détermination de la chlorophylle
Mode opératoire :

e Peser 7,5g d’huile d’olive le dissoudre dans 25 ml de cyclohexane.

Mesurer I’absorbance a 670 nm.
Annexe 8 : Détermination de caroténoides
Mode opératoire :

e Peser 7,5g d’huile d’olive le dissoudre dans 25ml de cyclohexane.

Mesurer I’absorbance a 470 nm.

Annexe 9 : Mesure de la densité d’huile d’olive et de soja :

* Matériels et réactifs

Balance de précision

Pipette graduée de 10 ml (2) et béchers de 40ml (2)

* Mode opératoire

Prélever a I’aide d’une pipette graduée 10ml d’huile d’olive (ou de soja). Les verser dans

Un bécher de 50 ml de poids connu. Mettre le bécher sur balance de précision et noter le poids
de I’échantillon d’huile.

Refaire de nouveau ’expérience avec de I’huile de soja.

Refaire de nouveau I’expérience avec de 1’eau distillée.

Résultats : Calculer les densités d1 et d2 des deux huiles végétales.
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Annexe 10 : Détermination de I’absorbance en ultraviolet

e Spectrophotométre pour mesurer des extinctions dans 1’ultraviolet entre
220 et 360 nm, avec possibilité de lecture pour chaque unité nanométrique.
e Cuve en quartz prismatique, avec couvercle, de parcours optique de lem.

Réactifs :

e Hexane pur.

Mode opératoire :

e Dissoudre 0,1 g d’huile dans 10ml d’hexane pur ;
e Réglage de spectrophotometre a 232 nm et a 270 nm ;
e Introduire les cuves a spectrophotomeétre remplies, le blanc (hexane pur)

puis les échantillons préparés un par un ;
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Annexe 11 : Courbe d’étalonnage relative a ’acide gallique.

Courbe d'étalonnage

0,6

0,5 y=-0,0121x+9E-17—
RZ=1 /

0,4

% concentration

—— Linéaire (concentration)

Absorbance
o
w

o
[N}

o
o =

b T T

0 10 20 30 40 50
Concentration du I'acide galique

Figure 2 : Courbe d’étalonnage relative a ’acide gallique.
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Annexe 12: Analyse de variance (Acidité %)

S.C.E DDL C.M. TEST F PROBA E.T. C.V.
VAR.TOTALE 11187 20 01059
VAR FACTEUR | 1,132 6 0,189 48,01 0
VAR RESIDUELLE 1 0,055 14 0,004 0,063 16,35%
Annexe 13 : Comparaisons de moyennes (Acidité %)
F1 LIBELLES | MOYENNES GROUPES HOMOGENES
6.0 m6 0,833 A
1.0 m1 0,633 B
5.0 m5 0,333 C
4.0 m4 0,267 C
3.0 m3 0,233 C
2.0 m?2 0,2 C
7.0 m7 0,183 C
Annexe 14 :  Analyse de variance (Indice de peroxyde)
S.C.E DDL C.M. TEST F PROBA E.T. C.V.
VAR TOTALE 20,56 20 1,028
VAR FACTEUR | 16,673 6 2,779 10,01 0,00025
VAR.RESIDUELLE 1 3,887 14 0,278 0,527 21,08%
Annexe 15 : Comparaisons de moyennes (Indice de peroxyde)
F1 LIBELLES | MOYENNES GROUPES HOMOGENES
6.0 m6 3,867 A
4.0 m4 3,3 A B
5.0 m5 2,7 B
2.0 m?2 2,567 B
3.0 m3 2,5 B
7.0 m7 1,433 C
1.0 m1 1,133 C
Annexe 16 : Analyse de variance (Indice de saponification)
S.C.E DDL C.M. TEST F PROBA E.T. C.V.
VAR TOTALE 36,638 20 1,832
VAR FACTEUR 1 33,345 6 5,557 23,625 0
VAR.RESIDUELLE 1 31293 14 01235 0,485 10,08%
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Annexe 17 : Comparaisons de moyennes (Indice de saponification)

F1 LIBELLES | MOYENNES GROUPES HOMOGENES
1.0 m1 7,7 A

6.0 m6 4,9 B

7.0 m7 4,667 B C
2.0 m?2 4,533 B C
3.0 m3 4,433 B C
5.0 m5 3,967 B C
4.0 m4 3,467 C

Annexe 18 : Analyse de variance (Ultra violé a 270 nm)

S.C.E DDL C.M. TEST F PROBA E.T. C.v.
VAR TOTALE 1,052 20 0,053
VAR.FACTEUR 1 1,049 6 0,175 839,191 0
VAR.RESIDUELLE 1 0,003 14 0 0,014 2,92%

Annexe 19 : Comparaisons de moyennes (Ultra violé a 270 nm)

F1 LIBELLES | MOYENNES GROUPES HOMOGENES
7.0 m7 0,667 A

2.0 m?2 0,666 A

4.0 m4 0,662 A

3.0 m3 0,633 A

5.0 m5 0,538 B

6.0 m6 0,148 C
1.0 m1 0,147 C

Annexe 20 : Analyse de variance (Ultra violé a 232 nm)

S.C.E DDL C.M. TEST F PROBA E.T. C.v.
VAR.TOTALE 0,979 20 0,049
VAR.FACTEUR 1 0,978 6 0,163 29784,84 0
VAR.RESIDUELLE 1 0 14 0 0,002 0,41%

Annexe 21 : Comparaisons de moyennes (Ultra violé a 232 nm)

F1 LIBELLES MOYENNES GROUPES HOMOGENES

4.0 m4 0,693 A

5.0 m5 0,677 B

3.0 m3 0,652 C

7.0 m7 0,634 D

6.0 m6 0,633 D

1.0 m1l 0,628 E

2.0 m?2 0,039 F
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Annexe 22: Analyse de variance (La densité %)

S.C.E DDL C.M. TEST F PROBA E.T. C.V.
VAR.TOTALE 0,54 20 0,027
VARFACTEUR 1 0,271 6 0,045 2,348 0,08812
VAR.RESIDUELLE 1 01269 14 01019 O, 139 1,57%
Annexe 23 : Analyse de variance (La Chlorophylle)
S.C.E DDL C.M. TEST F PROBA E.T. C.V.
VAR.TOTALE 0,018 20 0,001
VARFACTEUR 1 0,015 6 0,003 15,348 0,00003
VAR.RESIDUELLE 1 0,002 14 0 0,013 26,23%
Annexe 24: Comparaisons de moyennes (chlorophylle)
F1 LIBELLES | MOYENNES | GROUPES HOMOGENES
1.0 m1 0,113 A
7.0 m7 0,052 B
4.0 m4 0,048 B
3.0 m3 0,036 B
2.0 m?2 0,036 B
5.0 m5 0,033 B
6.0 m6 0,028 B
Annexe 25 : Analyse de variance (Caroténoide)
S.C.E DDL C.M. TEST F PROBA E.T. C.V.
VAR TOTALE 0,017 20 0,001
VARFACTEUR 1 0,015 6 0,002 14,793 0,00003
VAR.RESIDUELLE 1 01002 14 0 0,013 33,84%

Annexe 26 : Comparaisons de moyennes (Caroténoide)

F1 LIBELLES | MOYENNES GROUPES HOMOGENES
1.0 ml 0,095 A

5.0 m5 0,054 B

6.0 m6 0,034 B C
3.0 m3 0,031 B C
7.0 m7 0,023 C
4.0 m4 0,019 C
2.0 m?2 0,011 C
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