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Résumé :
L’huile d’olive est connue depuis des sieécles pour ses nombreux bienfaits pour la santé et la

nutrition, ou elle est utilisée par des générations a travers le temps.

Notre travail se concentre sur I’analyse des indicateurs chimiques et 1’extraction des composés
phénoliques de quatre échantillons d’huile d’olive produits dans quatre régions différentes de

la wilaya de Tlemcen (Sabra, Kheriba, Fellaoucene, Boukanoun).

Méthodologie : Les quatre échantillons subissent des analyses a travers des tests chimiques
incluant 1’indice d’acidité, 1’indice de saponification, 1’'indice de peroxyde, ainsi que
I’extraction des composés phénoliques et des pigments. Enfin, 1’activité antioxydante est

¢étudiée a I’aide du test de piégeage du radical libre DPPH.

Résultats : Les résultats ont montré que les quatre échantillons d’huile d’olive ne sont pas
acides, sont consommables et respectent les normes du COI avec une acidité ne dépassant pas
3%. Les huiles d’olive de Kheriba et de Boukanoun sont classées parmi les huiles extra-vierges.
Les valeurs d’indice de saponification ont varié de 207,973 a 252,45. De méme, les valeurs de
I’indice de peroxyde, ont révélé 1’absence d’oxydation dans les échantillons étudiés. Par
ailleurs, I’analyse des pigments a montré que I’huile d’olive de Boukanoun contient les plus
hauts niveaux de caroténoides et de chlorophylle. Par contre, les huiles de Kheriba et de
Fellaoucene ont enregistré les niveaux les plus élevés de polyphénols comparativement aux

autres huiles. Cette derniére, a montré I’activité antioxydante la plus puissante.

Ces différences s’expliquent par I’influence de plusieurs facteurs tels que le climat, la zone de
récolte, le type de sol, et les méthodes et conditions de stockage, qui jouent un rdle crucial dans
la détermination de la qualité chimique et biochimique de I’huile d’olive.

Mots clés : Huile d’olive, indices chimiques, pigments, composés phénoliques, antioxydant,
DPPH.
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Abstract :

Olive oil has been known for centuries for its numerous health and nutritional benefits, and it
has been relied upon by generations over time. Our work focuses on analyzing chemical
indicators and extracting phenolic compounds from four olive oil samples produced in four

different regions of the Tlemcen province (Sabra, Khriba, Fellaoucene, Boukanoun).

Methodology : The four samples undergo analyses through chemical tests including acidity
index, saponification index, peroxide index, as well as the extraction of phenolic compounds

and pigments. Finally, antioxidant activity is assessed using the DPPH scavenging test.

Results : The results showed that the four olive oil samples are non-acidic, consumable, and
meet COI standards with acidity not exceeding 3%. The olive oils from Khriba and Boukanoun
are classified as extra virgin. Saponification values range from 207.973 to 252.45. Regarding
the peroxide index, analyses indicated no oxidation in the samples. Pigment analysis revealed
that the olive oil from Boukanoun contains the highest levels of carotenoids and chlorophyll.
As for the polyphenol content, the oils from Khriba and Fellaoucene recorded the highest
polyphenol levels compared to the other oils. In the antioxidant activity test, the oils from

Fellaoucene showed the highest antioxidant activity.

These differences are explained by the influence of various factors such as climate, harvest area,
soil type, and storage methods and conditions, which play a crucial role in determining the

chemical and biochemical quality of olive oil.

Keywords: Olive oil, chemical indices, pigments, phenolic compounds, antioxidant, DPPH
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Introduction :

L’huile d’olive est considérée comme une source idéale de graisses dans le regime
méditerranéen. C’est 1’une des plus anciennes huiles végétales et la seule qui peut étre
consommeée crue sans traitement préalable (Boskou, 2006). L’ Algérie, comme les autres pays
méditerranéens, posséde de vastes eétendus d’oliviers couvrant 226 337 hectares, soit environ
24 millions d’arbres. Grace a sa capacité d’adaptation a divers climats environnementaux,

I’olivier se trouve dans la plupart des régions du pays.

L’huile d’olive est un jus extrait du fruit de I’olivier a I’aide de techniques physiques et simples
telles que le lavage, le broyage, le malaxage, la centrifugation et la décantation, dans des
conditions qui préservent sa qualité. Cette huile a une longue histoire dans la région du bassin
méditerranéen, ou ses nombreux bienfaits pour la santé et la nutrition ont été découverts au fil

des générations (Chimi et Ouaouich, 2007).

La qualité de I’huile d’olive est influencée par plusieurs facteurs, notamment la maturité des
fruits, la méthode d’extraction, le type de sol, les conditions climatiques, les variétés d’olives

et les conditions de stockage. Cette qualité est évaluée en fonction d’un ensemble de critéres

I’évaluation sensorielle (Gharbi et al., 2015).

L’huile d’olive est principalement composée de 98 % de composés saponifiables et de 2 % de
substances diverses appelées la fraction insaponifiable, qui lui donnent sa couleur, sa saveur et

ses propriétés conservatrices (Agroliva, 2015).

Les composés phénoliques présents dans 1’huile d’olive jouent un rdle essentiel dans
I’identification et 1’évaluation de la qualit¢ des huiles alimentaires. Ils agissent en tant
qu’antioxydants, renforgant la santé cardiovasculaire, réduisant le risque de cancer et
d’inflammations, tout en soutenant le systéme immunitaire contre les infections et les allergies

(Merouane et al., 2014).

L’objectif de notre travail est basée sur des analyses physicochimiques, extraction et dosage
des composés phénolique et la recherche d’activité antioxydante sur quatre échantillons d’huile
d’olive prélevés dans des pressoirs a olives de différentes régions de la wilaya de Tlemcen

(Sabra, Boukanoun, Fellaoucene et kheriba).
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La premiére partie consiste a recueillir des données bibliographiques, regroupant des
information sur I’olivier ainsi que ses différentes variétés dans le monde et en particulier en
Algérie, une classification de I’huile d’olive selon divers critéres de qualité. Ensuite, nous
avons passé en revue les techniques de fabrication de 1’huile d’olive ainsi que la description de

sa composition chimique et de sa valeur nutritionnelle.

La deuxieme partie est expérimentale et concerne les équipements et les méthodes d’analyse

utilisés dans notre recherche.

Enfin, dans la derniére partie, nous avons analyse et discuté des résultats obtenus.
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1. L’origine d’olivier :

L'olivier est considéré comme I'un des arbres fruitiers les plus anciens cultivés dans le bassin
méditerranéen (Angiolillo et al., 1999 ; Rallo et al; 2000). Il vie depuis plus de 1 000 ans et
porte une longue histoire de persistance et d’influence. D'une hauteur de 10 a 15 métres ou .
(Loussert et Brousse, 1978). C’est un arbre a feuilles persistantes cultivé pour ses olives a partir
desquelles I'huile d'olive tant convoitée est fabriquée et incorporée dans I'alimentation de la

Méditerranée et du monde en général (Lavee, 1997).
2. Systématique

La classification de 1’olivier selon Cronquist (1981) est la suivante :

Regne : Plantae
Division : Magnoliophyta
Classe : Magnoliopsida
Sous-classe : Asteridae
Ordre : Scrophulariales
Famille : Oleaceae
Tribu: Oleeae

Genre: Olea

Espéce : europaea

Nom binomial :  Olea europaea L.

3. Répartition géographique d’olivier
3.1. Dans le monde

Les oliviers sont présents sur six continents : Europe, Amérique du Nord, Amérique du Sud,

Afrique, Asie, Océanie.

Les zones naturelles de répartition géographique des oliviers dans le monde se situent
principalement distribuer entre 26° et 45° de latitudes nord et sud, ce qui explique son
introduction réussie du Chine au Japon, aux Etats-Unis (Californie) et au Mexique, Hémisphére
Nord, Australie, Afrique du Sud et pays d’Amérique du Sud Pour I’hémisphere sud (Aouidi,
2012).
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3.2. En ’Algérie

La culture de I’olivier en Algérie a des racines profondes remontant a I’ Antiquité. Des vestiges
d’oliviers vieux de 2000 ans ont ét¢ découverts dans certaines régions, témoignant de son

histoire ancienne et de son impact significatif sur la civilisation algérienne

La culture de I’olivier représente une source essentielle de revenus dans les zones rurales en
Algérie, constituant plus de 50% de la superficie agricole nationale. De nombreux agriculteurs

dépendent de la culture de 1’olivier comme source principale de subsistance

La culture se concentre principalement le long des cotes, dans des zones situées entre 8 et 100
kilométres de la mer, s’étendant également aux régions steppiques et sahariennes. En 2009, la
superficie cultivée était de 310 000 hectares, avec un accent particulier sur les régions
montagneuses, les collines et les plaines de I’ouest. Cette superficie a connu une augmentation
significative grace a un programme national de développement agricole dans ces régions. La
nouvelle carte de 1’oléiculture en Algérie montre I’expansion des zones agricoles vers les

régions steppiques, désertiques et arides (Figure 01) (Khoumeri, 2009).

o

40

-

N
o

ASurface ol‘éii:ﬁﬁ

Zone oléicole

Figure 01 : Répartition de la zone oleicole en Algérie (a : sur la carte géographique, b :

en pourcentage (Oreggia et Marinelli, 2017)
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3.2. ATlemcen

L’oléiculture a Tlemcen représente 36 % de I’ensemble de I’arboriculture au niveau de la wilaya

(Brikcei, 1993)

Elle est bien implantée a Maghnia, Remchi, Sabra, Beni-Snous, Chetouane, Benskrane,
Felhaoucene, Mansrourah, Ouled Mimoun, Hennaya, Bab El Assa, Ain Talout (Hachemi et al,
2015).

La superficie oléicole deépasse 13 698 hectares et le nombre d’oliviers atteint 1 848 667
(Hachemi et Benazza, 2015).

A Tlemcen, plusieurs variétés locales d’oliviers sont cultivées, notamment :

o Chemlal : reconnue pour produire une huile de qualité

o La Sigoise (ou olives de Tlemcen) : préférée pour la consommation plutdt que pour la
production d’huile, elle donne d’excellentes olives de table.

o Dr’autres variétés sont également cultivées, telles que la Tlemcenienne, la Sevillane, la

Verdale, la Conicabra, et la Manzanilla (Diche et Sidhoum, 2008).
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1. Définition

2. Composition d’olive

2.1. Composition chimique

mésocarpe), Endocarpe et Amandon.

Figure 02 : L’olive (Carlos Tio et al.,; 1997)

glucides, 6 % de cellulose, 1,5 % de protéines et 1,5 % de minéraux

Tableau 01 : Composition des différentes parties d’olive (Elais, 2017)

L’olive, fruit récolté depuis des si¢cles de I’olivier, présente une forme ovale et pése
généralement entre 2 et 12 g, parfois jusqu’a 20 g. Elle est composée de trois parties
distinctes : 1’épicarpe (la peau) , le mésocarpe(la pulpe ou la chair) et I’endocarpe ligneux.
Ensemble, 1’épicarpe et le mésocarpe forment le péricarpe (Figure 02) (Therios., 2009).

La composition chimique de la drupe se caractérise principalement par des proportions
variables d’eau, de glucides et d’huile (Boskou, 2006 ; Ghedira, 2008). En outre, on y retrouve
des éléments essentiels tels que les protéines, la cellulose, les acides organiques, les pigments,
les minéraux et les polyphénols, qui jouent un réle significatif (Boskou, 2006). Kailis (2017) a

révélé que les olives fraiches peuvent renfermer jusqu’a 70 % d’eau, 5 a 30 % d’huile, 20 % de

Le tableau 01 présente la composition des différentes parties d’olives Pulpe (épicarpe +

Eau % | Lipides % | Protides % | Glucides % | Cendre %
Pulpe (épicarpe + mésocarpe) 24,2 56,40 6,8 9,9 2,66
Endocarpe cougue de noyau 4,2 5,25 15,6 70,3 4,16
Amandon 6,2 12,26 13,8 13,8 2,16
10
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2.2. Composition physique
2.2.1. Epicarpe

Une couche externe, constituée de 1’épiderme et de la couche cireuse attachée, présente un
changement de couleur du vert au début de la phase de maturation a diverses teintes telles que
le jaune-vert, le rose-violet, le violet et le noir a la fin du processus de maturation. 1l représente
un faible pourcentage allant de 1 a 3% du poids du fruit. Sa composition est principalement
composée d’acides gras associés a des alcools et des esters, et comprend des composés
aromatiques et des pigments, ces derniers jouant un réle dans les variations de couleur (Figure
03) (Cortesi et al., 2000 ; Bianchi, 2003).

2.2.2. Mésocarpe

Le mésocarpe<dénommé également la pulpe est une composante majeure du fruit de la plante,
représentant 70 a 80% de son poids. Il contient une matrice protéique avec une solution aqueuse
riche en sucres, des acides organiques et des phénols. 1l renferme également la majeure partie
de I’huile du fruit (96-98%), présente dans les interstices et en forme liée dans le cytoplasme
(Figure 03) (Cortesi al., 2000 ; Bianchi, 2003 ; El Antari et al., 2003).

2.2.3. Endocarpe

L’endocarpe, représentant 18 a 22 % du poids du fruit, se divise en deux sous-systemes : le
premier englobe la partie externe de la graine, le second comprend la matrice protéique avec

des composantes lipidiques et hydrophiles (Figure 03) (Cortesi et al., 2000 ; Bianchi, 2003).

Endocarpe | ¥
e Epicarpe
1
178
Graine // «5———— Mesocarpe
' _"
/ )
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1. Définition

2017, 2019).

2. Classification :

L’huile d’olive est une matiere grasse liquide obtenue par pressage d’olives entieres, fruit de
I’olivier. C’est un ingrédient de base du régime méditerranéen et est largement utilisé pour la
cuisine, les vinaigrettes et a d’autres fins culinaires. L’huile d’olive est également connue pour

ses bienfaits pour la santé, car elle est riche en graisses monoinsaturées et en antioxydants.

L’huile d’olive vierge est obtenue par des processus physiques dans des conditions thermiques

particuliéres, ou elle conserve sa composition naturelle en vitamines et en acides gras (COl,

Les différents types d’huile d’olive sont représentés dans le tableau suivant :

Tableau 02 : Classification des huiles d’olive (COI ; 2015)

Types

Définitions

Catégories

Huile d’olive vierge

Obtenue a partir de fruit de
I’olivier par des procédés
mécaniques ou d’autres

procedés physiques

-Huile d’olive vierge.
-Huile d’olive extra vierge

-Huile d’olive vierge courante.

Huile d’olive vierge

lampante

Elle est destinée aux
industries du raffinage ou a

des usages techniques.

-Huile d’olive raffinée.
-Huile d’olive : constituée par un

couplage d’huile d’olive raffinée

et d’huile d’olive vierge

Huile d’olive de

grignon

Obtenue par traitement aux
solvants ou d’autres procédés
physiques (Bouassila et al.,
2017). A partir des grignons

d’huilerie.

-Huile de grignon d’olive brute.
-Huile de grignon d’olive raffinée.

-Huile de grignon d’olive
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3. Compositions chimiques
3.1. Fraction saponifiable

La fraction saponifiable est composée d’acides gras et de leurs dérivés (acylglycérols,
phosphoglycérols). Elle représente environ 98 a 99% de I’huile et Iui confére la plupart de ses

caractéristiques physiques, chimiques et métaboliques (Ryan et al., 1998).

3.1.1. Les Acides gras

L’huile d’olive présente une composition en acides gras (Tableau 03) caractérisée par une
prédominance de 1’acide oléique (C18 :1) en grande quantité (55 a 83 %). On les trouve
¢galement des proportions plus faibles d’acide linoléique (C18 :2), d’acide palmitique (C16 :0),
et d’acide stéarique (C18:0). Les acides palmitoléique (C16 :1), linolénique (C18:3), et
arachidique (C20 :0) sont présents en quantités réduites (Tableau 03) (Ryan et al., 1998).

Tableau 03 : Composition de I’huile d’olive en acides gras (COI, 2003).

3.2. Fraction insaponifiable

La composition de I'huile d'olive variée comprend du les composés phénoliques, les
tocophérols, les stérols, les composés aromatiques, les chlorophylles et les caroténoides. Ces

éléments, représentant une petite partie de I'huile (1-2%), forment un mélange complexe de
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Acides gras Nombre de carbones | Limites (¥)

Acide myristique C14:0 <0,05
: 0
§ Acide palmitoléique C16:1 0,3-3,5
Acide heptadécanoique C17:0 <03
Acide heptadécénoique Cl7:1 <0,3
Acide stéarique C18:0 0,5-5
Acide oléique C18:1 55-83
Acide linoléique C18:2 3,5-21
Acide linolénique C18:3 <1,0
Acide arachidique C20:0 <0,6
Acide gadoléique C20:1 <04
§ Acide béhénique C22:0 <02
Acide lignocérique C24:0 <0,2
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composeés au sein de diverses familles chimiques. Ces composants sont essentiels pour la valeur
nutritionnelle de I'huile et ses effets sur la santé, en plus de leur réle vital dans la stabilité de
I'nuile et I'amélioration de son godt. Ils jouent également un rdle actif dans la détection de la

fraude avec d'autres huiles végétales (Moreno et al., 2015) .

3.2.1. Stérols

Les stérols sont un type de graisses essentielles pour la qualité de I'huile, également connus sous
le nom de phytostérols lorsqu'ils sont d'origine végetale. Ils présentent une structure similaire
au cholestérol principal présent dans les tissus animaux. Le type et la quantité de phytostérols
dans les huiles végetales varient selon la source de I'huile. Les phytostérols ont une faible
solubilité dans les graisses et sont presque insolubles dans I'eau (Verleyen et al., 2002). 1ls sont
des composes a quatre cycles présents librement dans I'huile d'olive, mais sont estérifiés par des
acides gras, représentant 10 a 15 % de la matiére non saponifiable (sekour., 2012). Leur
concentration dans I'huile d'olive varie de 100 & 200 milligrammes pour 100 grammes d'huile,
en fonction de la variété d'olive et de son degré de maturité (Haddam et al., 2014). L'huile
d'olive est particuliere en raison de sa forte teneur en béta-sitostérol, qui limite I'absorption
intestinale du cholestérol (Tableau 04, Figure 04) (Sekour., 2012).

Tableau 04 : Les teneurs en différents stérols de I’huile d’olive (Ouaouich et Chimi, 2007)

Stérols Teneurs
Cholestérol <0,5%
Brassicastérol <0,1%
Stigmastérol <4,0%

Delta-7-stigmastérol <copesttérol pour 1’huile

commerciale
Bétasistérol, A-5-avénostérol,
Avénostérol, cléstérol,
. ., <0,5%

A-5-23-stigmastienol,
A-5-24-stigmastiérol.
Stérols totaux >1000 mg /kg
Erythrol et uvaol (% des

y % < 4,5%

Stérols totaux)
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HO Cholestérol

Phytostérol

(D)
SO

B-sitostérol

HO

HO'
Stigmastérol Campestérol

3.2.2. Tocophérol

Normende., 1998)

Figure 04 : Structure chimique du cholestérol et des principaux phytostérols (Dutta et

entre 70 et 370 milligrammes par kilogramme d’huile (Psomiadou et al,. 2000).

Tableau 05 : Les quantités des homologues de tocophérol (Grammes et al., 1972)

Homologue Quantité (mg/kg)
[-tocopherol ~10
A-tocophérol ~10
y-tocophérol ~20

Le tocophérol et le tocotriénol sont des composes phénoliques solubles dans les graisses avec
des propriétés antioxydantes variables. Il existe quatre types communs dans les plantes (alpha,
béta, gamma et delta), ils sont tous considérés comme actifs en tant que vitamine E. 1’huile

d’olive contient une proportion importante d’alpha-tocophérol libre, avec des niveaux variants

L’homologue o dépend de la catégorie et des facteurs technologiques, et cela est considéré
comme important en raison des propriétés antioxydantes (Tableau 05) (Kamal-Eldin et
Appelqvist. 1996 ; Cuomo et al,. 2020) :
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Les niveaux d’a-tocophérol semblent étre en corrélation avec des niveaux élevés de pigments
de chlorophylle, et leur effet semble inclure I’inactivation de I’oxygeéne singulet (Grams et all,.
1972). La concentration de tocophérol dépend de facteurs tels que la maturation et le systeme
d’extraction (Psomiadou, et Tsimidou, 1998 ; Belt;an et al.,.2005), et les opérations de raffinage
et d’hydrogénation peuvent entrainer la perte d’activité des vitamines (Rabascall et Riera,
1987 ; Andrikopoulos et al,. 1989).

La figure 05 montre la structure globale du tocophérol, ou les quatre énantiomeres (a-, -, y- et
d-tocophérol) difféerent par le nombre et la position des groupes méthyle dans le cycle

aromatique (DellaPenna et Pogson,. 2006)

Tocopherol R, R,
a- CH; CH;
B- CH; H
Y- H CH;
o- H H

Figure 05 : Structures de tocophérol. Le tableau indique le nombre et la position des groupes

méthyle sur le cycle aromatique

3.2.3. Hydrocarbure
Le squalene (2,6,10,15,19,23-hexaméthyl-2,6,10,14,18,22-tétracosahexaéne) est
I’hydrocarbure le plus abondant dans 1’huile d’olive et est considéré comme un élément

important de ses effets positifs sur la santé et prévention contre certains types de cancer (Rao
etal,. 1998 ; Smith et al,. 1998).

Il constitue 90 % de la fraction hydrocarbure et est le principal composant de la fraction
insaponifiable (Perrin, 1992). Elle varie de 200 a 12 000 mg/kg (Lanzén et al., 1994)
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La teneur en squaléne est affectée par plusieurs facteurs, notamment la variété d’olive (Manzi
et al., 1998) et la technique d’extraction de I’huile (Nergiz et Unal, 1990). La quantité de
squalene est considérablement réduite lors des processus de raffinage (Figure 06) (Bondioli et
al., 1992).

CH, CH, CH,

Squaléne

Figure 06 : structure de squalene (Graille, 2003)

3.2.4. Les composees phénoliques

Les composés phénoliques sont des substances naturelles qui conférent a I’huile d’olive des

propriétés organoleptiques et contribuent a la bonne stabilit¢ de 1’huile a 1’auto-oxydation

(Perrin, 1992 ; Ollivier et al., 2004 ; Tura et al.,2007).

L'huile d'olive contient plus de 30 composés phénoliques, notamment 1I’hydroxytyrosol ytyrosol
et I'oleuropéine, qui renforcent I'activité antioxydante (Tuck et al., 2002).

Les composés phénoliques de I’huile d’olive appartiennent a diverses familles : acides et alcools
phénoliques, sécoiridoides, lignanes, flavonoides, etc. (Boskou et al., 2009). Ils sont soit liés,
etherfiés ou estérifiés avec les glycosides (Perrin, 1992 ; Dhifi et al., 2006) soit a 1’état libre
suite a des réactions d’oxydation et d’hydrolyse au sein de ces composés au cours de la
maturation du fruit, ou lors du processus de 1’extraction (Vazquez-Roncero, 1978 ; Tsimidou,
1992).

Ces composés phénoliques conférent a I’huile une grande stabilit¢ oxydative pendant le
stockage et, d’autre part, contribuent fortement au gotlt piquant, astringent et amer des huiles

(Tableau 6) (Bendini et al., 2007).
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> Tableau 06 : Classes majeur des composés phénoliques d'huile d'olive vierge (Servili et al,. >
3 2004). .
Structure _
Compose générale Composé Structure generale
S Acides benzolques Secoiridoides = - S
Acide vanillique L Oleupéine aglycone Ry
3 Aade sy ' Ligstroside aglycone -
- g l</—‘\\—40:n A :
Acide gallique .’\j/ ' Oleuropéine 0 \ //
N Acade hydroxy- y Forme dialdehydique N
BN benzoique d oleuropéne N
: : b R' :
N aglycone N
S Acides cinamiques E
3 Aade o-coumanque ! (AE) de AE >
> : I\ o >
N Aade caféique h< Y\/ oM 3
8 Acide fisulique = Rs 3
S Flavonoides E
Alcools phénoliques Apigénune
; Hydroxytyrosol Lutéoline :
N Tyrosol RS 3
3 > oM 2
> (3 4-Dihdroxyphenyl) 6@'/\/ o
o ethanol-glucoside : N
- ' 1 Lignanes 3
3 ()1 3
: 3 Acétoxypmoresmol E
3 (+)-Pinoreswnol GO 3
3.2.4. Pigments :
La couleur de I’huile d’olive est le résultat des teintes vertes et jaunes en raison de la présence
> de chlorophylles et de caroténoides, respectivement (Psomiadou et al., 2003). >
- a) Chlorophylles : 3
> La chlorophylle est le pigment le plus abondant dans la nature. Sur le plan chimique, elle est >
> composée d'un groupe de tétrapyrroles de magnésium. Elle est principalement responsable de >
> la couleur verte de I'huile d'olive, et ses niveaux varient selon les facteurs génétiques et le stade >
3 19 3
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de maturité des fruits. La teneur en chlorophylle dans I'huile d'olive varie entre 1,9 et 6,37
milligrammes par kilogramme (Baccouri et al., 2008). Lorsqu'elle est exposée a la lumiére, la
chlorophylle devient un oxydant actif, ce qui entraine la détérioration des propriéteés sensorielles
de I'huile (Ben Takaya et al., 2007). Elle posséde également une activité antioxydante en
I'absence de lumiere, ce qui prolonge la durée de conservation de I'huile (Figure 07) (Criado et
al., 2008).

CH, CH,

CH, O
" COOCH,

(CH,), (CH,),
HC — CH, HC — CH,
(CH,), (CH,)y
HC CH, HC CH,
(CH,)y (CH,),

CH CH

CH, CH, CH, CH,

Figure 07: structure chimique de chlorophylle a et b (Ryan et Robards, 1998)
b) Caroténoides :

L'huile d'olive contient principalement du 3-caroténe ou du provitamine A, présent a des taux
ne dépassant pas 10 mg /kg d'huile. Elle contient également de la lutéine, de la zéaxanthine et
de la zanthophylle, qui sont d'autres formes de caroténoides. 1 mg de carotene est converti en

0,5 mg de vitamine A lors de I'absorption intestinale (Figure 08) (Lazzez et al., 2006).
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Figure 08 : Structure de la B-caroténe (Iéger, 2006)
3.2.5. Substances aromatiques

Ces aromes sont le résultat d’un mélange de composés volatils les aldehydes, les alcools, les
esters et les cétones (Kiritsakis, 1998 ; Morales et al., 2005) se formant lors du broyage et du
malaxage des olives (Salas et al., 2000 ; Angerosa et al., 2001). 1l existe plus de cent composés
responsables de I’ar6me distinctive de 1’huile d’olive (Salas et al., 2000 ; Angerosa et al., 2001),
leur teneur dépendant de I’activité des enzymes du chemin de la lipooxygénase, qui varie selon
la variété et le degré de maturité des olives, le stockage des olives, le processus de lavage, le
temps de mélange et la température, les conditions climatiques et le taux d’attaque des parasites
(Miliauskas et al.. 2004 ; Runcio et al., 2008).

4. Extraction d’huile d’olive

L’objectif principal de toute méthode d’extraction est de maximiser la quantité¢ d’huile tout en
préservant sa qualité d’origine. Cela nécessite 1’utilisation exclusive de méthodes mécaniques
ou physiques pour éviter les altérations chimiques ou enzymatiques de la composition naturelle
de l’huile. Le processus d’extraction comprend généralement quatre étapes principales

(Benlemlih et al., 2012).

4.1. Nettoyage des fruits

4.1.1. L’effeuillage

Ce processus vise a éviter une coloration excessive de 1’huile, ce qui entraine un exces
d’amertume et une diminution de sa capacité a maintenir sa qualité. Le poids des feuilles
autorisé ne doit pas dépasser 1 % du poids des olives broyées traitées. Ce processus peut étre
réalisé manuellement ou a 1’aide d’une machine qui enléve les feuilles et lave en méme temps

(Mohammadi et al., 2019).
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4.1.2. Lavage

Ce processus vise a débarrasser les olives de toutes les impuretés, qu’elles soient d’origine
végetale comme les feuilles et les branches, ou minérale comme la terre, la poussiére, les pierres
et autres matiéres solides. Ces impuretés contribuent a augmenter le niveau d’acidité des huiles

et a réduire leur qualité sensorielle, comme 1’odeur et le gott (Benrachou, 2013).
4.2. Broyage

Le processus de broyage vise a écraser les cellules de I’olive pour libérer les gouttelettes d’huile
qu’elles renferment. Cependant, il est difficile d’atteindre une extraction complete de 1’huile
car toutes les cellules ne peuvent pas étre broyées. De plus, les gouttelettes d’huile sont
enveloppées dans une pseudo-membrane amphotére qui maintient ’huile dans un état
d’émulsion, et la stabilité de cette émulsion dépend de la taille des gouttelettes : plus elles sont
petites, plus elles sont stables. Le broyage est donc une étape critique qui influence la qualité

finale de I’huile d’olive vierge produite (Benlemlih et al., 2012).
4.3. Malaxage

Le processus de malaxage est crucial dans I’extraction de I’huile d’olive, permettant aux
gouttelettes d’huile de fusionner en gouttes plus grosses appelées « poques » (Benlemlih et al.,
2012). Cela augmente le rendement d’extraction en brisant 1’émulsion huile/eau et en
uniformisant la pate. L’efficacité du malaxage dépend des caractéristiques de la pate d’olive et

des parameétres technologiques comme le temps et la température (Di Giovacchino et al., 2002).

4.4. Séparation des phase liquide et solide
4.4.1. Le systéme d’extraction par presse discontinu

C’est une méthode classique qui utilise des broyeurs pour presser les olives. Le broyage suivi
du malaxage se font sous des meules, produisant une pate composée de grignon et d’un moft
contenant I’huile et les margines. La séparation des phases solide et liquide se fait par simple
pression, tandis que 1’huile est séparée des margines par décantation naturelle (Benlemlih et al.,

2012).
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4.4.2. Le systéme d’extraction par centrifugation continue

Il présente deux configurations principales : a trois phases et a deux phases.

a. Le systeme de trois phases : sont I’huile, les margines et les grignons, tandis que dans
le second, seules deux phases sont obtenues, I’huile et les grignons (Ben Hassine, 2013).
b. Le systeme a deux phases : utilise un décanteur spécial qui permet une séparation
efficace sans nécessiter 1’ajout d’eau, ce qui produit une huile de meilleure qualité riche
en composes phénoliques. Ce procédé est également plus respectueux de

I’environnement car il réduit le volume d’effluent liquide (Ben Hassine, 2013).

5-Les criteres de qualité d’huile d’olive
5.1. L acidité

La mesure de 1’acidité refléte la détérioration hydrolytique, surtout dans les olives. Quand les
fruits marissent, les triglycérides subissent une hydrolyse naturelle qui s’aggrave avec le temps.
Une mauvaise récolte ou un stockage inapproprié peuvent amplifier ce processus, causant des
ruptures cellulaires dans la pulpe des olives. Cela expose 1’huile, normalement enfermée dans
les vacuoles, aux enzymes et a I’eau du cytoplasme, entrainant une augmentation anormale des
acides gras libres. A long terme, cela donne a I’huile des ardmes désagréables qui ne sont pas

seulement acides mais peuvent inclure d’autres sensations comme le moisi (Leroy, 2011).

5.2. L’indice de peroxydes

L’indice de peroxyde est un indicateur de I’oxydation de I’huile d’olive, causée par la réaction
des lipides avec I’oxygene de ’air. Cette réaction lente produit des peroxydes, des composés
instables qui se decomposent en aldehydes volatils, altérant le gofit et I’odeur de I’huile (Leroy,
2011).

5.3. Absorbance spécifique dans I’Ultraviolet

L’analyse spectrophotométrique dans 1’ultraviolet est utilisée pour évaluer la qualité des
matieres grasses, leur état de conservation et les modifications dues aux processus
technologiques. L’oxydation des huiles entraine la dégradation des acides gras insatures,
produisant des composés oxydés qui absorbent la lumiére a des longueurs d’onde spécifiques,
comme les hydroperoxydes linoléiques a 232 nm et les dicétones a 270 nm.(Tanouti et al . ,
2010).
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5.4. Les caractéristiques organoleptiques et I’analyse sensorielle

Sont essentielles pour évaluer la qualité de ’huile d’olive vierge. Elles permettent de déterminer
sa couleur, sa transparence, son odeur et sa saveur, garantissant ainsi un produit de qualité pour
les consommateurs. L’analyse sensorielle, tout comme les analyses chimiques, est utilisée pour
classer les huiles d’olive vierges en fonction de leur qualité. L objectif de la dégustation est de
détecter et d’évaluer tous les aspects de finesse, d’élégance, de richesse, d’équilibre et de

typicité qui distinguent une huile ordinaire d’une huile de qualité (Leroy, 2011).

6. Les facteurs influencant la qualité des huiles d’olive
6.1. Effet de climat

Les conditions météorologiques influent sur les zones de culture de I’olivier. Les régions plus
froides risquent de geler les olives, donnant une huile de moindre qualité. Dans certains pays,
les températures €élevées entrainent une viscosité accrue de I’huile d’olive (Cavusoglu et Oktar,
1994). Les températures élevées au printemps et en été entrainent une chute précoce des fruits
et ralentissent leur maturation en raison de I’évapotranspiration excessive, ce qui affecte

négativement la qualité et la quantité d’huile extraite (Ouaouich et Chimi, 2007).

6.2. Effet de ’entretien du sol

Les sols argileux présentent des défis pour la croissance des oliviers en raison de I’asphyxie des
racines lors des saisons pluvieuses et du dessechement causé par les fissures en été. Cela peut
entrainer une diminution des fruits et une réduction de la taille des olives, affectant ainsi la
qualité et le rendement de I’huile. En revanche, les sols profonds ont tendance a mieux convenir
a la culture de I’olivier en raison de leur capacité a retenir 1’eau, ce qui favorise une meilleure

qualité et un rendement accru en huile (Quaouich et Chimi, 2007).

6.3. Effets des ravageurs

L’action nuisible des insectes ravageurs peut intervenir sous différentes formes et notamment
par la destruction ou la détérioration du capital végétal et des fruits. Trois types de dégats sont

causés aux olives a huile (Cavusoglu et Oktar, 1994).

Chute prématurée des fruits attaqués ; Disparition d’une partie de la pulpe ; Diminution de la

qualité de I’huile.

Les parasites, comme la mouche de I’olive Bactrocera oleae, sont généralement les principaux

facteurs externes responsables des processus métaboliques de décomposition dans les fruits.
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Des études menées par Tamendjari et al. (2004) ainsi que Gomez-Caravaca et al. (2008) ont
montré que I’infestation des olives par Bactrocera oleae entraine une augmentation de I’acidité
libre, de I’indice de peroxyde et de I’absorbance dans I’UV, accompagnée d’une diminution de

la teneur en composés phénoliques.

6.4. Effets de ’irrigation

Les oliviers ne sont pas souvent irrigués, mais cela ne signifie pas qu’ils n’ont pas besoin d’eau.
En fait, I’irrigation a des effets positifs sur les oliviers, améliorant notamment le rendement, la
qualité de I’huile et la résistance aux conditions environnementales difficiles. De plus, elle
influe sur la composition chimique de I’huile d’olive, ce qui peut entrainer des variations dans

les acides gras (Quaouich et Chimi, 2007).

7. Stockage et conservation d’huile d’olive

Selon les normes du Conseil oléicole international de 2018, pour conserver I’huile d’olive
commerciale, il est recommandé de I’emballer dans des récipients respectant les normes
d’hygiéne alimentaire. La température de stockage devrait étre maintenue entre 13 et 25 °C,
dans des cuves en acier inoxydable, avec de 1’azote ou de 1’argon pour éviter I’oxydation. Les
coulées sont importantes pour éliminer les sédiments dans les huiles vierges comestibles. Pour
préserver la qualité, il est crucial de limiter I’exposition a la lumiere, a la chaleur, a I’oxygene

et a d’autres activateurs d’oxydation (COI, 2018).

8. Intérét nutritionnelle et thérapeutiques d’huile d’olive

L’huile d’olive est riche en acides gras mono-insaturés (AGMI) et contient également des
acides gras poly-insaturés (AGPI) essentiels pour de nombreuses fonctions corporelles. Sa
consommation n’entrave pas la réduction du cholestérol et est bénéfique pour la santé
cardiovasculaire. De plus, elle favorise la contraction de la vésicule biliaire et fournit une bonne
dose de vitamine E, particulierement importante pour les femmes enceintes, les femmes
allaitantes et les personnes agées (Charbonier , 1985). Les bienfaits vont au-dela de 1’acide
oléique, incluant des composés antioxydants comme les phénols, les stérols et les tocophérols,
qui ont des effets positifs sur la santé en luttant contre diverses maladies comme
I’athérosclérose, certains cancers, les troubles cérébraux et les processus de vieillissement
prématuré (Tableau 07 et 08) (Covas, 2007).
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Tableau 07 : Valeur nutritionnelle d’huile d’olive (Ciqual, 2013)

Composition Quantité
Energie-calories 899 Kcals
Energie-Kilojoules 3700 KJ
Protéines 131g
Glucides Traces
Lipides 99,99
Acide gras saturés 13,89
Acide myristique 0,00977 g
Acide palmitique 10,49
Acide stéarique 3,089
Acide gras mono insaturés 75,2 g
Acide gras polyinsaturés 6,88 g
Acide Gras Oméga 3 0,606 g
Acide alpha-linolénique / ALA 0,606 g
Acide Gras Oméga 6 6,28 @
Acide linoléique 6,28 @
Acide Gras Oméga 9,70 ¢
Acide oléique 70 g
Sodium 1,11 mg
Soit équivalence en Sel 2,7972 g
Eau 7518 g
Fibres 36 ¢

Minéraux
Magnésium 0,583 mg
Potassium 0,81 mg
Calcium 257 mg
Manganeése 0,00334 mg
Fer 0,0442 mg
Cuivre 0,00489 mg
Zinc 0,0176 mg
Sélénium 21,2  ug
lode 0,267 g

Vitamines
Vitamine E / Tocophérol 25 mg
Vitamine K 47,8 ug
Vitamine K1 47,8 ug
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Tableau 08 : Réles physiologiques et biologiques de certains composes chimiques de 1’huile
d’olive (Perona et al., 2010)

Composés

Roles

Acide oléique

- Réduit particulierement le taux du cholestérol total et LDL
responsable de la formation de 1’athérosclérose et augmenter le HDL
- Normalise les paramétrer membranaires détériores en cas
d’hypertension, en améliorent la fluidit¢ membranaire et
I’expression de protéines impliquées dans la régulation de la
pression artérielle.

AGE

- Diminuent significativement le risque de cancer colorectal chez la
femme.

- Ralentit la prévalence de dépressions nerveuses et la maladie de
parkinson.

EPA

- Améliore la mémoire et donc réduit le risque de maladie de
parkinson.

Chlorophylles

-Accélérent les processus de cicatrisation.

Polyphénols

- Exercent une activité bactéricide et fongicide.

- Réduisent le risque coronarien et normalise la pression sanguine et
prévoient 1’athérosclérose en agissant comme piégeur de radicaux
libres et préservent les LDL de I’oxydation in vitro et leur adhérence
aux parois artérielles.

Composés

- dotes d’une activité antimicrobienne.

Tocophérols

- Manifestent une activité vitaminique.

- Exercent des effets bénéfiques a 1’égard des maladies
cardiovasculaires et contre le cancer du pompon, du col de I'utérus
et de la prostate.
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Nous avons réalisé notre recherche au sein du laboratoire de recherche « Antibiotiques,
antifongique, physico-chimie, synthese et activité biologique », département de biologie,
faculté des sciences de la nature et de la vie, des sciences de la terre et de 1’univers, université

Abou Bekr Belkaid , Tlemcen..

Notre étude portait sur 1’analyse de quatre échantillons d’huiles d’olive provenant des

différentes régions de Tlemcen (Sabra ; Kheriba ; fellaoucene ; Boukanoun).

Nous avons présenté les définitions, le principe, les matériels, les réactifs, les méthodes de

calcul et le mode opératoire utilisés pour chaque technigue.

Ceci nous a permis de comprendre comment caractériser et comment classifier les huiles

d’olives étudiées dans ce projet de fin d’étude.
1. Echantillonnage

Nous avons mené une étude sur quatre échantillons de production dans quatre régions de culture
d’oliviers dans la wilaya de Tlemcen (Boukanoun, Sabra, Fellaoucene et Kheriba), collectés en
février 2024. Tous les échantillons d’huile d’olive proviennent d’usines d’huiles modernes. Les
¢chantillons d’huile d’olive sont placés dans des emballages en plastiques opaques et
hermétiquement fermés, avec une étiquette indiquant la région et le numéro d’échantillon. Pour
éviter toute oxydation avant 1’analyse, ils sont conservés a 1'abri de la lumicre et a température

ambiante.
2. Analyses chimiques
2.1. Indice d’acide
% Définition
L’acidité (A) est le principal indicateur chimique de la qualité des huiles d’olives, aussi le plus
anciennement utilisé. Cette utilisation est mentionnée dans les manuels techniques depuis le

début du XXe siécle. Actuellement la valeur limite pour la catégorie « Huile d’Olive Vierge
Extra » (HOVE) est 0,8 g d’acide oléique libre pour 100 g d’huile. (Pinatel, 2013).

s Principe :

Il consiste a neutraliser les acides libres par une solution alcoolique d’hydroxyde de potassium

ou de sodium titrée (Benosman et Mamchaoui, 2005).

% Mode opeératoire :
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Le protocole décrit par le reglement CEE2568/91 a eté adopté pour la détermination de cet
indice :
» Mélanger 1g d’huile d’olive avec 5ml d’éthanol ;
» Ajouter 2 a 3 gouttes de phénolphtaléine (2%) au mélange ;

» Titrer a I’aide d’une solution KOH éthylique (0,1 N) jusqu’a I’apparition d’une couleur

rose ;
> Réaliser un essai témoin (en absence d’huile) dans les mémes conditions.
% Méthode de calcul :
L’acidité est exprimée en pourcentage d’acide oléique qui se détermine ainsi :
Acidité (AC)% (d’acide oléique) = (V-V0) *(N*M/10*m)

V : volume en millilitre de KOH nécessaire pour neutraliser 1’échantillon
VO : volume en millilitre de KOH nécessaire pour neutraliser le blanc
N : normalité de I’hydroxyde de potassium

M : masse molaire (g/ml) d’acide oléique qui est égale a 282g/ml

AN N NN

Chaque essai est répété 3 fois
2.2. Indice de saponification
% Définition :
L’indice de saponification correspond aux nombres de milligrammes de potasse nécessaires

pour saponifier les acides gras contenus dans un gramme de matiere grasse. Cette valeur est

d’autant plus élevée que les acides gras sont de plus faible poids moléculaire (AFNOR, 2013).
% Principe :

Si I’on traite un ester par de la potasse suffisamment concentrée et chaude, on régénére suivant

une réaction totale d’alcool et le sel de potassium de 1’acide puis on donne naissance a 1’ester.
%+ Mode opératoire :
» Mettre dans un ballonlg d’huile d’olive avec 25 ml de KOH éthylique (0,5 mol/l) ;
» Porter le mélange a I’ébullition a reflux pendant 45 min ;

M : masse en gramme de la prise d’essai 3
> Laisser refroidir et ajouter 2 a 3 gouttes de phénolphtaléine a 2% ; >
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» Titrer par I’acide chlorhydrique (0,5 mol/l) ;
» Agiter jusqu’au virage a I’incolore de la phénolphtaléine ;
» Déterminer le volume V1 de la neutralisation de 1’échantillon

» Réaliser un témoin (1 ml d’eau distillée +25 ml de KOH éthylique), dans les mémes

conditions de 1’échantillon, pour déterminer le volume VO du titrage.
% Méthode de calcul :
Calcul de I’indice de saponification IS (mg de KOH /g huile)

_ MyonX(VO-V1)XCHCl
o m

IS

V0 : Volume de neutralisation de témoin en ml

V1 : Volume de neutralisation de 1’échantillon en ml

v
v
v CHal : concentration de la solution d’acide chlorhydrique en mol/l (0,5mol/ 1)
v" Mkon : masse molaire du KOH en g/mol (56,1g/mol)

v

M : masse d’huile pesée en g (1g)
Chaque essai est répété 3 fois

2.3. Indice d’ester
L’indice d’ester (IE) est la quantité en milligrammes de KOH nécessaire a la saponification des
glycérides présents dans 1 gramme de matiere grasse. IE n’est pas mesurable. Il est calculé a
partir des deux indices IS (indice de saponification) et A (indice d’acidité). C’est la différence

entre I’indice de saponification et I’indice d’acidité (IE = IS — IA).
2.4. Détermination de I’indice de peroxyde
% Définition :
L’indice de peroxyde représente la quantité¢ des substances de 1’échantillon (exprimée en
milliéquivalent d’oxygene actif par kilogramme), qui oxydent 1’iodure de potassium.
¢ Principe :
Ce paramétre nous renseigne sur le degré d’oxydation des huiles.
% Mode opeératoire :

Le protocole décrit par le reglement CEE2568/91 a été adopté pour la détermination de cet

indice :
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» Meélanger 1g d’huile avec 10 ml de chloroforme,15ml d’acide acétique glacial et 1ml

d’une solution saturée d’iodure de potassium ;
» Incuber pendant Smin a I’obscurité, et ajouter 75ml d’eau distillée ;

» Titrer par une solution de thiosulfate de sodium (0,01 N) en présence d’empois d’amidon

comme indicateur
> Réaliser un essai témoin (sans matiére grasse) dans les mémes conditions.
% Meéthode de calcul :
L’indice de peroxyde IP est déterminé selon la formule :
IP=V-V0 /mx1000xN

N : Normalité Na2S203

v
v" 'V : Volume en ml de Na2S203 nécessaire pour le titrage de 1’échantillon
v" VO : le volume de thiosulfate de sodium requis pour titrer le blanc

v

M : masse en gramme de la prise d’essai

Chaque essai est répéte 3 fois.
3. Le dosage des chlorophylles et des caroténoides
% Definition :

L’analyse des pigments colorants n’est pas exigée par les normes de commercialisation de
I’huile d’olive. Cependant la couleur est un attribut de base pour déterminer les caractéristiques
de I’huile d’olive. Elle est associée par la plupart des consommateurs a la notion de qualité. La
teneur en pigments dans I’huile d’olive dépend d’un certain nombre de facteurs, tels que, la
variété, le degré de maturité des olives, le systeme utilisé pour 1’extraction de I’huile ainsi que

la durée et les conditions de son stockage (Rahmani, 1989), Deux sortes de pigments sont

présentes dans 1’huile d’olive : Les caroténes et les chlorophylles.
Ces pigments ont été déterminés suivant la méthode décrite par (Allalout et al., 2009).
% Mode opératoire

* 7,5g d’huile ont été dissous dans 25 ml de cyclohexane.

« Les teneurs en caroténoides et en chlorophylles ont été déterminées respectivement, par

la mesure de I’absorbance a 470 et 670 nm.
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» Les valeurs des coefficients d’extinction spécifiques appliquées sont E = 613 pour la
phéophytine, une composante majeure des pigments chlorophylliens, et E = 2000 pour
la lutéine, un élément majeur des caroténoides.

« Les teneurs en pigments ont été calculées comme suit :
Chlorophylle (mg/Kg) = (A670 * 106) / (613 *100 * L)
Caroténoide (mg/Kg) = (A470 * 106) / (2000 * 100 *L)

4. Analyses biochimiques

4.1. Extraction des composés phénoliques

X/

% Définition :
Les composés phénoliques, appelés souvent « polyphénols », sont responsables de la bonne

stabilit¢ a I’oxydation des huiles d’olive. Outre leur propriété antioxydante, ils possedent

d’intéressantes propriétés nutritionnelles et organoleptiques.
Mode opératoire :

Pour extraire les polyphénols a partir des huiles d’olive étudiées nous avons opté pour le

» Dans une ampoule a décanter diluer une prise de 50 ml de chaque échantillon d’huile

d’olive dans un mélange méthanol- eau distillée : 80/20 et 25 ml de chloroforme.
> Agiter et laisser reposer
» Séparer les deux phases et récupérer la phase hydrométhanolique.
» Sécher la phase hydrométhanolique dans I'étuve a 37°C ;

» L’extrait brut hydrométhanolique préparé¢ a partir de I’huile d’olive est récupéré et
conservé a I’abri de lumiére pour le dosage des polyphénols et le test du piégeage du
radical libre DPPH.

4.2. Dosage des polyphénols totaux

% Principe :

Le réactif de Folin-Ciocalteu est de couleur jaune. Il est composé d’acide phosphotungstique
(H3PW12040) et d’acide phosphomolybdique (HsPMo012040) de couleur jaune. 1l est réduit, lors
de I’oxydation des phénols, en un mélange d’oxyde bleu de tungsténe et de molybdéne (Li et
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% Mode opératoire :

» Prendre 100 pl de chaque échantillon (Img/ml) ;

» Ajouter 100ul du réactif de Folin-Ciocalteu 1 N ;

» Mesurer 1’absorbance est a 680 nm contre un blanc.

» Incuber pendant 5 min a température ambiante avec agitation ;

gallique a différentes concentrations (50 a 500ug/ml) (Tableau 09).

> Ajouter 2000ul de la solution de carbonate de sodium (Na.COsz a 2%);

» Incuber pendant 30 minutes a 1’abri de la lumicre et a température ambiante ;

Dans les mémes conditions opératoires réaliser une gamme d’étalonnage utilisant 1’acide

Tableau 09: Méthode de dosage des polyphénols totaux pour les différents échantillons
d’huiles d’olive

Gamme d’étalonnage

Echantillon

(AN) ul

Tubes 1 2 3 4 5 6 7 Echl Ech2 Ech3 | Ech4
[Ac gallique] ug/ml | 0 50 100 200 | 300 400 500 - - -
Ac gallique pl - 100 100 100 | 100 100 100 - - -
Echantillon pl - - - - - - - 100 100 100 100
Na,COs (2%) ul | 2000 | 2000 | 2000 | 2000 | 2000 | 2000 | 2000 | 2000 | 2000 | 2000 | 2000
Incubation pendant 5 min & température ambiante avec agitation
Folin Clocalteu 100 | 100 100 100 | 100 100 100 100 100 100 100

Incubation a 30 min a 1’obscurité

Lecture de ’absorbance a 760 nm

%+ Expression du résultat

gallique par milligramme d’huile d’olive (ug EAG/ mg H.O.).

Les teneurs en polyphénols totaux dans nos huiles ont été calculées a partir de 1’équation de

régression linaire de la courbe d’étalonnage exprimées en microgramme équivalent d’acide
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5. Recherche d’activité anti radicalaire DPPH :
% Principe

Le principe de ce test se résume dans la capacité de I’extrait a réduire le radical libre DPPH
(2,2-diphényle-1-picrylhydrazyl) de couleur violette foncée, qui se transforme en coloration
jaunatre (aprés réduction). Cette décoloration est mesurable par Spectrophotométrie (Brand-
Williams et al., 1995).

%+ Mode opératoire :
Le test de DPPH a été realisé suivant la méthode décrite par (Bektas et al ; 2005)
» Préparer une série de concentration d’extrait de chaque huile d’olive dans le méthanol ;

» Ajouter a chaque 50ul de concentrations préparées, 1950ul d’une solution méthanolique
de DPPH (0,0025%) ;

» Préparer pour chaque concentration d’extraits étudiés un tube blanc en mélangeant 50ul

d’extraits préparés avec 1950ul du méthanol ;

» Préparer un témoin négatif en ajoutant 50pul de méthanol a 1950ul d’une solution

méthanolique de DPPH ;
> Incuber ’ensemble des tubes 30 min a 25 °C ;
» Lire ’absorbance a 520nm ;

Le controle positif est représenté par une solution d’un antioxydant standard ; 1’acide
ascorbique dont 1’absorbance a été mesurée dans les mémes conditions que les extraits dans

différentes concentration (0,05 a 0,4 mg/ml).

L’inhibition du radical libre de DPPH en pourcentage (I %) a été calculée de la maniére

suivante :
I % = [(A blanc — A échantillon) / A blanc] x 100.

* Une courbe des concentrations de I’extrait en fonction de I % a été tracée afin d'obtenir
des CI50. Ce parametre est défini comme la concentration (mg/ml) requise pour
diminuer la concentration du DPPH initiale de 50%.

» Le graphique de la variation de 1’absorbance en fonction de la concentration a permis

de déterminer les IC50 (concentration correspondant a 50% d’inhibition)
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1. Analyses chimiques

La qualité de I’huile d’olive se manifeste par sa teneur en graisses insaturées bénéfiques pour
la santé, qui contribuent & la prévention des maladies cardiaques et du diabete de type 2 en
régulant les niveaux d’insuline et de glucose dans le corps et a améliorer les niveaux de
cholestérol et a maintenir la fraicheur de la peau en retardant les signes de vieillissement.
Cependant, elle est sensible a I’oxydation, réagissant a I’air, a la lumicre et a la température
pendant le stockage, ce qui peut affecter sa qualité. De plus, le gott de I’huile d’olive peut varier

considérablement selon la région de production et la méthode d’extraction (Gharbi et al., 2015).

Dans le cadre de notre évaluation de la qualité de I’huile d’olive, nous avons collecté quatre
échantillons provenant de quatre régions différentes de la wilaya de Tlemcen. Ces échantillons
ont été prélevés immédiatement aprés 1’extraction, ce qui permet de capturer les variations
potentielles dues aux conditions de stockage et de distribution, telles que le temps et les

conditions de transport sur le marche.

Pour évaluer la qualité de ces échantillons, nous avons utilisé différents indices, notamment
I’acidité, I’indice de saponification, I’indice d’ester et I’indice de peroxyde, fournissant ainsi

une analyse compléte de la qualité de ’huile d’olive dans ces différentes régions.
1.1. L’indice d’acidité

L’acidité est un facteur essentiel de la qualité de I’huile d’olive, servant de critére de
classifications. Elle permet de contréler le niveau de dégradation hydrolytique, enzymatique ou

chimique des chaines d’acides gras des triglycérides.

Selon les résultats obtenus, nous avons observé que la valeur du taux d’acidité pour les quatre
échantillons n’a pas dépassé les limites fixées par le Conseil Oléicole International COI (2015).
Les échantillons de Boukanoun « 1,41% » et Kheriba « 1,22% » ont présenté des valeurs
d’acidité similaires et les plus basses, comparativement aux les échantillons de Fellaoucene
« 2,53% » et Sabra « 3,10% ». Ces derniers ont montré les valeurs les plus élevées parmi tous

les échantillons (Figure 09).
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Indice d'acidité
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Figure 09 : Indice d’acidité de différentes préparations d’huiles d’olive

Les résultats ont montré que les taux d’acidité dans les échantillons étudiés variaient entre 1%
et 3,3%, ce qui permet de les classer dans la catégorie des huiles d’olive « vierges » ou « vierges
courante », selon les normes internationales COI (2005), CA (2003). Cependant, ces taux sont

suffisamment élevés pour ne pas les classer parmi les huiles d’olive « vierges extra ».

Cette différence est due a I’influence de la température et de la durée de Selon (Grati-Kamoun,
2007). L acidité est un critéere de qualité de I’huile d’olive lorsqu’il est obtenue a partir d’olives
récoltées a la main et transformées rapidement avec peu ou sans temps de stockage et a un stade

de maturité approprié.
1.2. Indice de saponification

La connaissance de 1’indice de saponification d’un corps gras renseigne sur la longueur de la
chaine carbonée des acides gras. Cet indice diminue avec I’augmentation de la longueur de ces
chaines. C’est un indice trés utile dans I’industrie des savons. Une huile qui se caractérise par

un indice de saponification élevé est trés appropriée pour la fabrication du savon.

L’indice de saponification des quatre échantillons étudiés sont représentés dans la figure 10 :
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Indice de saponification
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Figure 10 : Indices de saponification de différentes préparations d’huiles d’olive

Selon la figue, nous avons noté une variation entre les valeurs moyennes de 1’indice de
saponification des échantillons analysés des quatre régions (Sabra, Boukanoun, Kheriba,

Fellaoucene).

D’aprés les résultats obtenus, I’échantillon « Kheriba » a présenté la valeur la plus faible de
207,97, suivi par I’échantillon « Fellaoucene » avec 208,97, ensuite viennent 1’échantillon

« Boukanoun » 214,58 et 1’échantillon « Sabra » avec une valeur de 252,45.

Selon les normes établies COI (2019) qui recommandent des indices de saponifications dans
un intervalle entre 184-196, nous avons constaté que tous les échantillons sont supérieurs a la

norme recommandée.

L’indice de saponification permet de classer les huiles selon la longueur de leurs chaines
d’acides gras. Plus I’IS est élevé, plus les huiles contiennent des courtes chaines d’acides gras

(Bentekeya et Hassouna, 2007).

Nos résultats dépassent I’intervalle donné par COIl (2019), ce qui explique le nombre des

courtes chaines d’acides gras de nos huiles.

Etant donné que tous nos échantillons dépassent les normes de COI (2019), nos huiles sont

fortement recommandées pour la fabrication de savon.
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1.3. Indice d’ester

A partir d’indice d’acidité et indice de saponification de 4 échantillons d’huile d’olive, nous

avons calculé I’indice d’ester , qui représente la différence entre les deux indices [IE=1S-1A].

»50 Indice d'ester
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mg KOH/g d’huile

Figure 11 : Indices d’ester de différentes préparations d’huiles d’olive

Nos résultats ont indiqué que la valeur la plus élevée était pour 1’huile de Sabra (248,348 mg
KOH/g huile), suivie par I’huile de Boukanoun avec une valeur de (213,173 mg KOH/g huile)

et les huiles de Kheriba et fellaoucene avec de valeurs quasi identiques (Figure 11).
1.4. Indice de peroxyde

Tous les échantillons ont montré des valeurs inférieures a dix. Donc inférieures a la limite

établie par la norme commerciale du COI.

Selon (Garnier.,2013), un indice de peroxyde bas indique que I’huile a été extraite rapidement
apres la récolte et qu’elle a été stockée dans de bonnes conditions. Il permet également de penser

que I’huile ne s’oxyde pas prématurément et se conserve bien au cours du temps.
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2. Le dosage des chlorophylles et des caroténoides

Bien que I’analyse des pigments ne soit pas requise pour la commercialisation de I’huile d’olive,
la couleur reste un indicateur important de sa qualité. L’étude de Rahmani (1989) montre que
la concentration en pigments dans 1’huile est influencée par la variété des olives, leur maturite,
le procédé d’extraction et les conditions de stockage. Les principaux pigments sont les

chlorophylles et les caroténoides.

Les résultats des dosages de chlorophylles et de caroténoides sont représentés dans les tableaux
10 et 11, respectivement :

2.1. Dosages des Chlorophylles

Tableau 10 : Les teneur de chlorophylle dans les quatre échantillons d’huiles d’olives étudiés

Echantillon d’huile Boukanoun Sabra Fellaoucene Kheriba

Chlorophylle (mg/kg) | 8,64 4,66 0,00039 6,57

chlorophylle (0,00039 mg/kg), contrairement aux trois autres échantillons ou la chlorophylle

est présente en quantités tres élevées, notamment 1’huile d’olive Boukanoun dépassant 8 mg/kg.

La présence des chlorophylles dans I’huile d’olive dépend de la variété et du degré de maturité
des fruits, ainsi que du processus d’extraction. Selon les études, la chlorophylle est le pigment

principal dans les olives et se dégrade rapidement avec la maturation des fruits.

Selon BenTekeva et Hassouna, (2007), les pigments chlorophylliens ont un réle photo

sensibilisateur et interviennent dans la stabilité oxydative de I’huile.

2.2. Dosages des Caroténoides totaux

Tableau 11 : Les teneur de caroténoides dans les quatre échantillons d’huiles d’olives étudiés

Echantillon d’huile Boukanoun Sabra Fellaoucene Kheriba

Caroténoides (mg/kg) | 0,00019 | 0,000085 | 0,00011 | 0,00017
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Le tableau ci-dessous résume les résultats du contenu en caroténoides des quatre échantillons
étudiés. Les résultats montrent que 1’huile d’olive Sabra (0,000085mg/kg) a la plus faible teneur
en caroténoides, tandis que les huiles d’olive Boukanoun (0,00019mg/kg), Fellaoucene

(0,00011mg/kg) et Kheriba (0,00017mg/kg) présentent des teneurs en caroténoides similaires.

Les caroténoides sont des composés naturels présents dans I’huile et jouent un réle important
dans la prévention de la détérioration de I’huile due a 1’exposition a la lumicre. Lorsque les
caroténoides sont présents en quantités suffisantes dans I’huile, ils aident & réduire la vitesse de
I’oxydation photochimique, un processus qui peut affecter négativement la qualité¢ de 1’huile.
Grace aux caroténoides, la qualité et les propriétés de I’huile sont préservées plus longtemps

pendant le stockage (Lazzer et al, 2006).

3. Analyse Biochimiques

3.1. Extraction des composés phénoliques

Les composés phénoliques sont essentiels pour déterminer les propriétés et la valeur
nutritionnelle des huiles (Brenes, 2002). llIs fonctionnent comme des antioxydants, aidant le
corps a renforcer son systeme de défense contre les anomalies liées au stress oxydatif, telle que

les maladies cardiovasculaires, le cancer et les processus inflammatoires.

La détection des composés phénoliques dans I’huile d’olive a été réalisée pour la premicre fois

par Cantarelli (1961).
2.2. Dosage des polyphénols totaux

Pour notre analyse, nous avons utilisé la méthode de Folin-Ciocalteu, largement employée dans
les laboratoires de recherche. Cette méthode est trés satisfaisante en termes de faisabilité et de
reproductibilité (Huang et al., 2005).

Nous avons mesuré la teneur en composés phénoliques en utilisant une courbe d’étalonnage
basée sur I’acide gallique comme témoin, avec des résultats exprimés en microgrammes

équivalents d’acide gallique par milligramme d’huile d’olive (ug EAG/ mg H.O) (Figure 12).
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Figure 12 : Courbe d’étalonnage de 1’acide gallique pour le dosage des polyphénols totaux

Les polyphénols sont, ainsi, déterminés a partir de la formule de la régression linéaire est de Y=
1,0139x avec un coefficient de corrélation R2 =0,9746 (Figure 13).
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Figure 13 : Teneur en polyphénols taux des quatre préparations d’huiles d’olives

Parmi les quatre échantillons étudiés, les échantillons de Kheriba et Fellaoucene avec des
valeurs de (0,0553 + 0,00584 mg EAG/g H.0) et (0,0516 +0,010149 mg EAG/g H.0) ont montré
les teneurs en polyphénols les plus élevées, en comparaison avec les échantillons de Sabra
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(0,027+0,01086 mg EAG/g H.0) et Boukanoun (0,0291 + 0,00815 mg EAG/g H.0), qui ont
présenté des teneurs notablement plus faibles.

La composition et la concentration des polyphénols dans I’huile d’olive sont grandement
influencées par divers facteurs agronomiques et technologiques tels que le cultivar, la région
géographique, le climat et la saison de la récolte. De plus, le degré de maturité des fruits joue
un réle important dans la concentration des polyphénols. En générale, au fur et a mesure de la
maturation, la concentration en acides phénoliques diminue tandis que celle en anthocyanes
augmente (Nakbi et al., 2010).

Les effets bénéfiques de 1’huile d’olive sur la santé dépendent largement de sa teneur en
composés phénoliques (Gimeno et al., 2002). Ces métabolites secondaires possedent la capacité
de capturer les radicaux libres et d’interrompre la réaction catalytique de peroxydation des
lipides (Angerosa et al., 1999). De plus, ces composés tout comme les autres constituants
mineurs de I’huile d’olive, jouent un rdle important dans les propriétés organoleptiques et

sensorielles ainsi que dans la prévention de I’auto-oxydation de I’huile (Esti et al., 2009).

Selon Tovar et al. (2001), au cours de la maturation, 1’activité de I’enzyme PAL (phosphatase
alcaline) diminue, tandis que ’activité des estérases et des glucosidases augmente, entrainant

ainsi une réduction des niveaux de polyphénols totaux.
4. Recherche d’activité antiradicalaire DDPH

La technique du piégeage du radical libre DPPH est un moyen efficace d'évaluer I'activité
antiradicalaire de diverses substances, en raison de sa rapidité, de sa facilité d'application et de
son absence de besoin de températures élevées, ce qui aide a préserver l'intégrité des molécules
testées contre la dégradation thermique (Keceli et Gordon, 2001). Cette technique repose sur
I'utilisation d'un radical libre stable connu sous le nom de DPPH, caractérisé par sa couleur
violette foncée et sa capacité a accepter un électron ou un atome d'hydrogene d'une substance
antioxydante. L'absorbance du DPPH est mesurée a une longueur d'onde de 515 nm, (Brand-
Williams et al., 1995). Lorsqu'une substance antioxydante est ajoutée a une solution de DPPH,
des réactions se produisent, au cours desquelles la substance antioxydante transfére un électron
ou un atome d'hydrogene au radical libre DPPH, entrainant un changement de couleur de la
solution, du violet au jaune pale, indiquant une réduction des radicaux libres. La diminution de
I'absorbance est mesurée a l'aide d'un spectrophotométre, et le pourcentage de réduction du

DPPH est calculé en fonction de la variation de I'absorbance. Une plus grande diminution de
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I'absorbance indique une activité antioxydante plus élevée, en raison de la grande capacité de
la substance a réduire les radicaux libres DPPH. Cette technique est utile pour évaluer
I'efficacité des différentes substances en tant qu'antioxydants, ce qui en fait un outil important
dans les domaines de la recherche pharmaceutique et alimentaire (Molyneux, 2004; Villano et
al., 2007).

Les figures (14,15,16,17,18) présentent les courbes de rengraissions logarithmiques des
pourcentages d’inhibitions de DPPH en fonction des concentrations des extraits préparés a

partir des 4 échantillons d’huile d’olive et I’acide ascorbique (standard).
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Figure 14 : Courbe de régression logarithmique des pourcentages d’inhibitions de DPPH en
fonctions des différentes concentrations Acide ascorbique
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Figure 15 : Courbe de régression logarithmique des pourcentages d’inhibitions de DPPH en
fonctions des différentes concentrations d’extrait hydrométhanolique d’huile d’olive de
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Figure 16 : Courbe de régression logarithmique des pourcentages d’inhibitions de DPPH
en fonctions des différentes concentrations d’extrait hydrométhanolique d’huile d’olive
Fellouacene
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Figure 17 : Courbe de régression logarithmique des pourcentages d’inhibitions de DPPH
en fonctions des différentes concentrations d’extrait hydrométhanolique d’huile d’olive de
3 Sabra
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Figure 18 : Courbe de régression logarithmique des pourcentages d’inhibitions de DPPH
en fonctions des différentes concentrations d’extrait hydrométhanolique d’huile d’olive de
Boukanoun
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Les concentrations inhibitrices a 50% (CI50) ont été estimées a l'aide de graphiques et
d'équations logarithmiques, correspondant a la concentration nécessaire pour inhiber 50% du
radical DPPH. Les valeurs de CI50 sont regroupées dans le Tableau 12 :

Tableau 12 : valeurs CI50 (mg/ml) des 4 préparations d’huiles d’olives et de I’acide ascorbique

CI50 (mg/ml)
Acide Ascorbique 0,11
Fellaoucene 10,15
Sabra 6,51
Kheriba 3,88
Boukanoun 6,08

L'activité antiradicalaire de nos échantillons, évaluée par le test de piégeage du radical libre
DPPH, a enregistré des valeurs de CI50 de (10,15 mg/ml) pour I'huile d'olive Fellaoucene, (6,51
mg/ml) pour I'huile d'olive Sabra, (3,88 mg/ml) pour I'huile d'olive Kheriba, et (6,086 mg/ml)
pour I'échantillon Boukanoun. Ces valeurs sont nettement plus élevées que le CI150 de l'acide
ascorbique (C150 autour de 0,11).

Ces propriétés antioxydantes de I'huile d'olive sont dues a sa capacité a donner des hydrogénes,
ce qui signifie qu'elle peut convertir les molécules réactives d'oxygéne en composés inoffensifs.
De plus, I'huile d'olive améliore la stabilité des radicaux libres en formant des liaisons
hydrogene a l'intérieur de la molécule, ce qui aide a stabiliser les radicaux libres et a les
empécher d'interagir avec les cellules saines du corps (Laincer et al 2014). Cette capacité a
lutter contre I'oxydation fait de I'huile d'olive un sujet d'intérét majeur dans la prévention d'une
variété de maladies telles que les maladies cardiovasculaires, les cancers, le diabéte, les
maladies neurodégénératives, les inflammations et les signes de vieillissement (Benlemlih et
al., 2012).
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L’huile d’olive est la principale source de graisses et de composés chimiques secondaires
connus pour leurs bienfaits pour la santé humaine. Elle est d’une réputation mondiale grace a
ses propriétés uniques qui favorisent la santé générale et offrent de nombreux avantages pour
le corps. Elle est un élément essentiel du régime mediterranéen et est recommandée comme

complément alimentaire par de nombreux experts en nutrition.

De plus, I’huile d’olive a acquis une importance significative dans la recherche scientifique en
raison de ses propriétés médicinales et cosmétiques. Elle est un produit polyvalent utilisé dans

divers domaines.

Cette étude s’est concentrée sur 1’évaluation de la qualité de quatre échantillons d’huiles
d’olive extraites a 1’aide de techniques modernes provenant de différentes zones agricoles
(Sabra, Boukanoun, Fellaoucene et Kheriba) de la méme région. L’objectif principal était de
mener une étude comparative sur la qualité chimique de ces huiles et de vérifier leur conformité
avec les normes du Conseil oléicole international (COIL., 2019), afin d’améliorer notre

compréhension de la qualité et de la santé de 1’huile d’olive produite dans des zones spécifiques.

Les résultats de I’étude ont montré que toutes les huiles d’olive ne sont pas acides, elles sont
donc consommables. Nous pouvons classer 1’huile d’olive de Kheriba et de Boukanoun parmi
les huiles extra vierges, car leur taux d’acidité est tres faible.

En ce qui concerne I’indice de saponification, les quatre huiles ont présenté¢ des valeurs
supérieures aux normes nationales et internationales.

Les résultats de I’analyse de 1’indice de peroxyde ont montré I’absence d’oxydation des quatre
échantillons, ce qui renforce la continuité de la qualité des huiles et des graisses dans ces
échantillons sans étre affectées par I’oxydation qui pourrait causer une détérioration du godt et
de I’odeur.

L’analyse des pigments a montré que 1’huile d’olive Boukanoun présentait la plus haute valeur
en caroténoides et en chlorophylle.

Les huiles d’olive Fellaoucene et Kheriba ont les teneurs les plus élevées en polyphénols
comparées a I’huile d’olive Sabra et Boukanoun.

L’huile d’olive Fellaoucene a montré la meilleure activité antioxydante par rapport aux autres

huiles.

Nous en concluons que la quantité de polyphénols dans 1’huile d’olive influence son pouvoir

antioxydant.
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Les indicateurs de qualité et le contenu total des polyphénols sont fortement influencés par la

méthode de conservation, bien que le systéme d’extraction reste le méme.

A travers cette étude, nous pouvons affirmer que la variété de I’olivier, le climat, la région de
récolte, le type de sol agricole, ainsi que les méthodes et conditions de stockage sont des facteurs

déterminants pour la qualité chimique et biochimique de I’huile d’olive.

Ces résultats nécessitent des études complémentaires supplémentaires, y compris la mesure
d’autres paramétres tels que les tanins et la détermination d’autres composés tels que les stérols,
les composés aromatiques et les tocophérols. De plus, il est nécessaire d’explorer d’autres
activités biologiques pour le traitement et la prévention des maladies telles que le diabéte, le

cancer et la maladie d’Alzheimer.

Les professionnels de la santé doivent encourager les gens a suivre un régime alimentaire
équilibré, tel que le régime méditerranéen, qui repose principalement sur 1’huile d’olive comme
principale source de graisses. Pour garantir cela, les services de qualité doivent s’assurer que

les vendeurs d’huile d’olive s’engagent a fournir un produit pur de bon qualité.
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