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Introduction

L’huile d’olive est dotée des propriétés bénéfiques pour la santé qui est la raison principale
de sa forte appréciation par le consommateur. Ainsi, I'huile d'olive est le symbole d'une
tendance alimentaire actuelle : une cuisine naturelle, qui se traduit aussi par I'essor des
produits «bio». De plus, elle relie la tradition et la modernité tout en bénéficiant d'une promo-
tion dans les domaines de la diététique et de la santé (Henry, 2003). L'huile d'olive représente
la source typique des lipides du régime méditerranéen. Elle est I’'une des huiles végétales les
plus anciennes et la seule qui peut étre consommée sous sa forme brute sans traitement
préalable (Boskou, 1996). L’huile d’olive est extraite directement a partir des olives par des
procédés mecaniques (Perrin, 1992) ; elle conserve un grand nombre de ses substances
antioxydantes, qui lui conférent une valeur nutritionnelle importante (Jacotot, 1996 ; Ollivier
et al., 2004). Des études confirment le réle incontestable de la consommation réguliére de
I’huile d’olive dans la réduction du risque des cancers et des maladies chroniques (Cicerale et
al., 2009). De méme, une étude espagnole a révelé que la consommation de 1’huile d’olive est
inversement associé a 1’obésité et a I’hypercholestérolémie (Sanchez-Taina et al., 2008).

La production d'huile d'olive est d'une importance primordiale pour I'économie rurale, pour
le patrimoine local et pour I'environnement (De lacroix, 2003). A I’échelle mondiale, les
oliveries couvrent environs 8,7 millions d’hectares, elles comportent plus de750millions
d’oliviers et se concentrent dans 33 pays. Le bassin méditerranéen détient 97% de ces vergers.
La production de I’union européenne représente 73% de la production mondiale.

L’Algérie fait partie des pays du pourtour méditerranéen dont le climat est propice a la
culture de I’olivier. L’oléiculture algérienne se reléve peu a peu mais elle reste cependant
marginale. L’Algérie est le geme pays producteur mondial d’huile d’olive avec une production
estimee a 44 000 Tonnes. Au niveau national, la surface oléicole actuelle de 1’ Algérie est de
234 177 ha (24% de la surface agricole utilisée et 33% de la surface arboricole), avec
20500000 arbres, dont plus de 16 millions en production, elles sont répartis notamment sur les
zones Est et Centre-Est du pays, en particulier Bejara, Tizi-Ouzou, Bouira, Bordj-Bouariridj,
Sétif et Jijel, qui représentent 69% de la superficie de 1’oléiculture (M. A, 2015).

Face au développement de 1’oléiculture qui, a notre époque, a traversé la méditerranée vers
des terres lointaines (Chili, Afrique du Sud, Argentine, Australie,...) qui tend a se confirmer
sur le marché mondial, I’ Algérie opte pour une expansion vers le Sud du pays. Un programme
d'intensification de I'oléiculture a été lancé en 2004, sous un objectif de la préservation des
ressources naturelles car a ne pas négliger la fragilité de ces écosystemes qui subissent des
actions de dégradation causées par les différents types d’érosions mécanique, pluviale et

éolienne. Ce programme d’intensification de 1’oléiculture concerne quinze wilayas situées
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dans les régions steppiques, présahariennes et sahariennes. L'introduction ou la réinstallation
de la culture de l'olivier dans ces zones steppiques et présahariennes a démontré son
adaptabilité aux conditions pédoclimatiques de ces régions. De méme, I’introduction de
nouvelles variétés est une stratégie tres utilisée dans les pays méditerranéens, car elle permet
d’abréger les phases préliminaires de la sélection de nouvelles variétés intéressante (Keciri et
Sebai, 2014). Dans la présente étude, une caractérisation préliminaire a été initiée d’une
variété italienne (Frantoio), qui est nouvellement introduite sur le site El outaya de Biskra. De
méme, plusieurs variétés d’olives ont été cultivées au niveau de la wilaya de Biskra sur le site
El Outaya ou un verger d’olivier est cultivé pour le projet intitulé «Création d’un verger pilote
pour le développement de I’oléiculture au niveau de la zone saharienney, cette initiative est
une collaboration entre 1’Institut Technique de 1’Arboriculture Fruitiére et de la vigne et
I’Institut Technique de 1’ Agriculture Saharienne.

L’objectif de ce travail est la caractérisation de la variété Chemlal, variété qui occupe
environ 40% des vergers oléicoles en Algérie (Mendil et Sebai, 2006 ; Haddadi et Yakoub-
Bougda, 2010). Les huiles de cette variété proviennent de quatre régions (Bouira, Biskra,
Oran et Skikda) ; quelques huiles des variétés cultivées a Biskra ont été égalment analyseées.

La partie bibliographique de ce travail est consacrée a une synthese aborde des genéralités
sur I’huile d’olive qui concerne la qualité, la composition chimique et les intéréts
nutritionnels.

La partie expérimentale est consacrée a la détermination des indices de qualité, la
composition en acides gras, le dosage des composés phénoliques, la détermination des teneurs
en chlorophylles et caroténoides, 1’estimation de la stabilité oxydative ainsi que 1’évaluation
de I’activité antioxydante des extraits méthanoliques de ces huiles.
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I. L’olive

L’olive est une drupe de la forme ovoide. Ce fruit comprend un épicarpe et un endocarpe,
et pese de 2 a 12 g. Le péricarpe et le mésocarpe représentent 65% du poids total du fruit. La
composition chimique moyenne de I’olive est : 1’eau (50%) ; les protéines (1,6%). De plus,
I’olive renferme une quantité considérable en triglycérides (22%) ; les glucides (19%) ; la
cellulose (5,8%) ; les sels minéraux (1,5%). D'autres constituants sont présents en quantités
moins importants sont : les pectines, les acides organiques, les pigments et les composés

phénoliques glycosidés (Boskou, 2006).

I1. L huile d’olive

On désigne par «I’huile d’olive vierge », toute huile extraite du fruit de 1’olivier (Olea
europeae L.) obtenue uniquement par des procédés mécaniques ou autres procédés physiques
et dans des conditions, notamment thermiques, n’entrainant pas d’altération de I’huile. L huile

d’olive vierge ne doit avoir subi aucun autre traitement que le lavage, la centrifugation, la

filtration et la décantation (COI, 2003, Annexe : 07).

11.1. Composition de I’huile d’olive

L’huile d’olive comprend une fraction saponifiable constituée d’acides gras et de leurs
dérivés, et une fraction insaponifiable qui est représentée par les stérols, les alcools
aliphatiques, les pigments, les hydrocarbures, les composés aromatiques, les tocophérols et les

composés phénoliques (Berra, 1998).

11.1.1. Triglycérides

Les triglycérides constituent les principaux composants de I’huile d’olive. Cette derniere
compte une vingtaine de ces composeés, dont la trioléine « OO0 » (40 a 60 % de triglycérides
totaux), la dioléopalmitine «POO » (10 a 20 %), la dioléolinoléine « OOL » (10 a 20 %), la
palmitooléolinoleine «POL» (5 a 7 %) et la dioléostéarine « SOO » (3 a 7 %) ; les diacylgly-
cerides ne représentent qu’environ 1 & 2,8 % (Boskou et al. 2006).

Les travaux d’Abaza et al. (2002) ont montré une grande variabilité de la fraction triglycé-
ridique pour quelques variétés tunisiennes. En effet, la teneur en trilinoléine (LLL) varie en
fonction des variétés examinées ; elle est supérieure a 51 % pour la variété Sayali, et varie
entre 31,91 et 36,41% pour les variétés Chemchali, Chétoui et Oueslati mais ne dépasse pas
25% pour les variétés Zalmati, Gerboui et Chemlali.
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11.1.2. Acides gras

La variabilité des teneurs en acides gras est relativement importante. Mais, en moyenne,
I’huile d’olive vierge est composée de 14% d’acides gras saturés (AGS), 72% d’acides gras
mono-insaturés (AGMI) et 14% d’acides gras polyinsaturés (AGPI) (Harwood, 2000). Sur
I’ensemble de 73 de variétés d’olive les plus répandues dans le monde, leurs huiles présentent
des profils en acides gras caractérisés par une abondance de I’acide oléique (56,12% a 78,34
%), des teneurs modérées en acide gras poly insaturés notamment 1’acide linoléique (4,44 a
13,44%) et 1’acide palmitique (8,49 a 16,46 %) (Vossen et al., 2013). D’autres acides gras
sont présents en faible quantité : les acides stéarique, linolénique, palmitoléique et arachidique
(Allalout et al., 2009). L’acide olé¢ique présent en grande quantité distingue ’huile d’olive des
autres huiles alimentaires (Visioli et Galli, 1998).

La composition en acides gras, permet de faire une distinction entre les variétés (Caselli et
al., 1993; Torres et Meastri, 2006). Un rythme de la biosynthese est spécifiquement exprimé
dans les variétés (El Antari et al., 2003).

11.1.3. Stérols

Les stérols représentent les constituants majeurs de la fraction insaponifiable de 1’huile
d’olive (Ledn-Camacho et al., 2013). La structure des stérols se caractérise par la présence
d’un squelette de tetracyclique de cyclopenta[a] phénanthréne lié a une longue chaine latérale
a 17 atomes de carbone (Piironen et al., 2000 ). La quantité totale en stérols dans 1’huile
d’olive extra vierge varie de 1,13 a 2,65 mg/kg et se présentent dans I'huile d'olive sous
formes libres et estérifiées aux acides gras (Manai-Djebali et al., 2012). La composition et la
teneur en stérols servent a indiquer le type et I’authenticité de I’huile d’olive (Angerosa et al.,
2004 ; Apparicio et Garcia-Gonzalez, 2013). Le p-sitostérol est le principal stérol de I’huile
d’olive (75 a 90% des stérols totaux); d’autres stérols sont présents a 1’état de traces
(cholestérol, 4-7-stigmastérol, A-7- avenastérol et campestanol) (Boskou et al., 2006). Les
stérols sont des composés importants pour la stabilit¢ de I’huile; ils agissent comme

inhibiteurs des réactions de polymeérisation a température élevée.

11.1.4. Hydrocarbures

Le principal hydrocarbure de 1’huile d’olive est le squaléne (CzoHsp) ; c’est un terpéne
insaturé (isoprénoide) dont le taux dans 1’huile d’olive varie de 136 a 708 mg/100g (Owen et
al., 2000). Outre le squaléne, I’huile d’olive contient d’autres hydrocarbures dontle [-

carotene, etc. (Garcia Gonzalez et al., 2008).
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Tableau I : Composition en acides gras de I’huile d’olive (COI, 2003).

Acides gras Symboles | Limites de variabilité (%)
Acide myristique Cl4:0 <0,05
Acide palmitique C16:0 7,5-20,0
Acide palmitoléique Cl6:1 0,3-35
Acide heptadécanoique | C17:0 <03
Acide heptadécénoique | C17:1 <0,3
Acide stéarique C18:0 05-5,0
Acide oléique C18:1 55,0 -83,0
Acide linoléique C18:2 35-21,0
Acide linolénique C18:3 <10
Acide arachidique C20:0 <0,6
Acide gadoléique C20:1 <04
Acide béhénique C22:0 <0,2
Acide lignocérique C24:0 <0,2
e e
SO T

OH

Aﬂ-ave'mslerol

Figure 1 : Structures des phytostérols majeurs de I’huile d’olive
(Ramirez-Tortosa et al., 2006)
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11.1.5. Pigments

La couleur de I’huile d’olive allant du vert-jaunatre a l'or est essentiellement due aux
chlorophylles et caroténoides présents dans le fruit (Psomiadou et Tsimidou, 2001). Ces
composés sont considérés egalement importants pour la conservation de la qualité des huiles
comestibles, vu qu’ils sont impliqués dans les mécanismes de l'auto-oxydation et de la photo-
oxydation (Oueslati et al., 2009). Roca et Minguez Mosquera (2001) et Giuffrida et al. (2006)

ont réveélé des variations pour les teneurs en caroténoides et en chlorophylles selon le cultivar.

11.1.5.1. Chlorophylles

La chlorophylle est une chlorine (noyau aromatique hétérocyclique) chélatant un atome de
magnésium au centre ainsi qu'un alcool & longue chaine : le phytol. C’est la présence dans sa
structure de nombreuses doubles liaisons conjuguées et une chaine latérale variable qui
entraine une modification du spectre d'absorption entre les différentes familles de
chlorophylles (Gandul-Rojas et al., 2013). Son contenu dans I’huile d'olive s'étend entre 1 et
20 ppm (Boskou, 1996). Ces pigments sont dotés d’un pouvoir photo-sensibilisateur impliqué
dans la production de 1’oxygene singulet. Cette espéce d’oxygene excité, étant plus réactive
envers les acides gras insaturés que I’oxygene a 1’état fondamental, dissout dans I’huile,

aboutit a la formation d’hydroperoxydes (Ben Tekaya et Hassouna, 2005).

R = CH 3 : chlorophylle a ; R = CHO : Chlorophylle b
Figure 2 : Structure de la chlorophylle (Gandul-Rojas et al., 2013)
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11.1.5.2. Caroténoides

Les caroténoides sont une grande famille de composés isoprénoides de couleur jaune,
orange a rouge foncé. Ce sont des composés a longue chaine (tétraterpénes) qui incluent les
carotenes contenant seulement du carbone et de I’hydrogene (o- et B-caroténes) et les xantho-
phylles (lutéine, zéaxanthine) qui comportent au moins un atome d’oxygéne (Kiokias, 2004).
Leur structure peut étre acyclique, comme elle peut présenter un ou deux cycles (Lee et al.,
2004).

L’huile d’olive vierge présente des teneurs variables en caroténoides (1 a 100 ppm), avec
une prédominance de la lutéine et du p-caroténe (Lucas et al., 2005). Le rapport entre ces
deux principaux caroténoides de I’huile d’olive est étroitement dépendant de la variété
(Nieves-Criado et al., 2004). Ce sont des inhibiteurs de la photo-oxydation en désactivant
I’oxygeéne singulet induit par les pigments chlorophylliens dans I’huile (Kiritsakis et Osman,
1995).

Des xanthophylles estérifiés par des acides gras conferent aux huiles d’olive vierges la
stabilité de leur couleur (Nieves-Criado et al., 2004). Leur importance en tant que composants
nutritionnels est également bien reconnue ; certains caroténoides sont des précurseurs de la

vitamine A (Psomiadou et Tsimidou, 2002).

fo Antheraxanthin

-Carotene

|
W
p

N i i

HO' B-Cryptoxanthin ‘ HO Lutein

oH
0
X(WVW/

(4]

Ho Luteoxanthin

~ - 0 l . /OH
| ‘ ! J [
. Je
J., oM Neoxanthin | Auroxanthin
107
OH
OH
— = = = > = = = =
Ho Mutatoxanthin Neochrome

HO

Figure 3 : Structures de quelques caroténoides de I’huile d’olive (Gandul-Rojas et al., 2013).
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11.1.6. Composés phénoliques

L’huile d’olive est quasiment la seule huile contenant des quantités notables de substances
phénoliques naturelles (Boskou, 2006). Ces composés sont constitués d’un mélange d’acides
phénoliques, alcools phénoliques, dérivés secoiridoides, lignanes, flavonoides et hydroxy-
isochromanes (Boskou, 2009). Les teneurs pour une huile d’olive oscillent généralement entre
75 et 700 mg/kg (Morello et al., 2005 ; Issaoui et al., 2007).

Les composes phénoliques sont responsables de la stabilité de 1’huile a 1’oxydation et lui
conferent de nombreuses vertus diététiques étant donné qu’ils constituent de puissants
antioxydants (Owen et al., 2000 ; Visioli et al., 2002). En plus de I’activité antioxydante des
polyphénols, il est bien connu que les composés phénoliques contribuent aux propriétés
organoleptiques des huiles d’olive vierges qualifiées d’étre améres, piquantes (Cerretani et al.,
2009 ; Esti et al., 2009) et astringentes (Morales et Tsimidou, 2000).

Les polyphénols de I’huile d’olive dont I’hydroxytyrosol, 1’acide caféique et la rutine sont
dotés de propriétés anti-inflammatoires (Beauchamps et al., 2005). L’hydroxytyrosol présente

des actions anti-thrombotique et vaso-relaxante (Visioli et Galli, 1998 ; Servili et al., 2004).

11.1.7. Composés aromatiques

L’arome distinctif de I’huile d’olive vierge est attribué a un large nombre de composés de
faible poids moléculaire, volatiles a température ambiante, développés durant et apres
I’extraction de I’huile de d’olive (Kiritsakis et al., 1998; Vichi et al., 2003). D’une maniére
générale, ce sont les enzymes endogénes du fruit d’olive qui élaborent les différents composés
aromatiques par la voie de la lipoxygénase (LOX) ou les acides gras polyinsaturés sont les
précurseurs (Kalua et al, 2007). Par ailleurs, les produits de conversion de certains acides
aminés par des enzymes exogenes (activité microbienne) sont généralement associés a des
perceptions non appréciées telle que la rancidité (Angerosa et al., 1999).

Plus de 120 composés volatils peuvent contribuer aux propriétés sensorielles positives ou
négatives de 1’huile d’olive ont été identifiés (Annexe 05). Plus de 70 composés contribuent
au parfum et au gout particulier de I’huile d’olive. Ils sont répartis en aldéhydes, alcools,
esters, hydrocarbures, cétones et furanes (Kalua et al, 2007). La variété semble étre un
facteur déterminant de la qualité organoleptique, notamment de la composition en substances
aromatiques ; cette composition présente un interét dans la caractérisation variétale de 1’huile
d’olive (Baccouri et al., 2008 ; Kalua et al, 2007). Selon Luna et al. (2006), les teneurs en

composés volatils totaux, varient entre 9,83 et 35 ppm. 74% des variétés étudiées présentent
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une teneur comprise entre 15 et 25 ppm. La plus grande valeur est enregistrée par la variété

Chemlal Algérienne (35 ppm), suivie de Nevado Azul de I’Espagne (32,9 ppm).

11.1.8. Tocophérols

On distingue quatre formes de tocophérols (a, B, v et 8) qui différent par le nombre et la
position des groupements méthyles sur le noyau aromatique (Azzi et Stocker, 2000 ; Sayago
et al., 2007). Aparicio et Luna (2002) et Tura et al. (2007) indiquent que la teneur en
tocophérols est étroitement liée a la variété. La teneur des huiles d’olive en tocophérols est
tres variable : quelques mg a 450 mg/kg (Gutierrez, 1999). L’a tocophérol représente 90% des
tocophérols. Ces derniers agissent comme des inhibiteurs des radicaux libres en leur donnant
des protons pour les rendre plus stables (Sayago et al., 2007). Selon Douzane et Bellal (2005),
le contenu en tocophérols peut étre utilisé comme marqueur biochimique permettant
I’identification variétale ; ces auteurs ont classé quatre variétés algériennes suivant leur taux

en a-tocophérol : Azeraj> Aghenfas, >chemlal >Limli.
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Tableau Il : Structures des composés phénoliques identifiés dans I’huile d’olive (Segura-Carretero et al., 2010)

Composé

Structure générale

Composé

Structure générale

Secoiridoides

Acides benzoiques 5 € R o~ 0o |
. . Oleupéine aglycone NN P =0
Acide vanillique ) _ o _ i N
_ . 4 COOH Ligstroside aglycone |- D -
Acide syringique 1 _ p-HPEA Or 34-DHPEA | v $
_ _ Oleuropéine Forme " R* diF (\/
Acide gallique 3 2 _ _ ; L, vl
i . dialdehydique de p
Acidehydroxybenzoique . ‘ Elnolic Acd (EA)  Aldehyai form of
I’acide élénolique e o
Acides cinnamiques - Flavonoides
X - COOH
i - 4
Acide p -Coumarique A Apigénine
Acide o- coumarique s 2
Acide cafféique Lutéoline
s ¢ Lignanes
Alcools phénoliques OH (+)-1
Hydroxytyrosol 1 Acétoxypinoresinol
Tyrosol s 2

(+)-Pinoresinol

H3CO
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L’a-tocophérol est 1’analogue ayant 1’activité biologique la plus ¢levée, doté de la plus
forte activité vitamine E dans 1’huile d’olive (Grigoriadou et al, 2007). C’est ’antioxydant
lipidique majeur. Les tocophérols exercent en synergie avec d’autres composés phénoliques
un effet antioxydant qui attribut a 1’huile d’olive sa stabilité oxydative (Baldioli et al., 1996 ;
Kamal-Eldin et Appelakist, 1996 ; Carrasco Pancorbo et al., 2004). En plus de leur activité
antioxydante, les tocophérols ont été associés a des effets bénéfiques contre les maladies
cardiovasculaires et les cancers (Assmann et Wahrburg, 2001)

o O

; CH CH,
; By W S L
Y/W CHy
HO
R,
o -tocopherol : R1:CH; ;R2:CH3;R3:CHs, S-Tocopherol : R1: CH; ; R2: H; R3:CH;
y -Tocopherol : R1: H; R2:CH;; R3:CH; o- Tocopherol : R1: H; R2:H; R3:CHs.

Figure 4 : structures des tocophérols (Ramirez-Tortosa et al., 2006)

11.2. Qualité de I’huile d’olive

La qualité est définie comme étant « la combinaison des attributs ou des caractéristiques
d'un produit qui ont une signification en déterminant le degré d'acceptabilité de ce produit par
l'utilisateur " (Gould, 1992).

La qualité de I’huile d’olive vierge est tributaire de nombreux facteurs tel que le stade de
maturation du fruit, les étapes successives de récolte, les conditions de stockage du fruit avant
la trituration, le procédé technologique d’extraction et ces différentes variantes (température
d’extraction, la durée de broyage et malaxage, type de centrifugation, ...) (Ranalli et al.,
2001 ; Skivin et al., 2003 ; Inarejos-Garcia et al., 2009 ; Di Giovacchino, 2013). En effet, ce
sont les caractéres génétiques qui influent sur la résistance ou la sensibilité des olives aux
maladies, aux ravageurs et aux aléas climatiques et qui déterminent aussi la qualité de 1’huile
(Torres et Maestri, 2006).

L'huile d'olive répond a certaines normes de base qui la différencient des autres huiles
(Boskou, 1996). Les critéres de sélection ou d’exclusion d’une huile dans une catégorie sont
trés nombreux vu la diversité des normes internationales qui régissent la qualit¢ de 1’huile

d’olive (Barjol, 2013).
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Diverses catégories d’huiles d’olives correspondent a une certaine qualité sont définies en
fonction de D’acidit¢ de I’huile, de son indice de peroxyde ainsi que d’autres critéres
chimiques et organoleptiques. En effet, les normes du Codex Alimentarius ont établi des
criteres complémentaires de qualité des différentes catégories d’huile d’olive. Elles incluent
des limites suggérées pour les substances volatiles, les impuretés insolubles, les insaponi-
fiables, la densité et l'indice de réfraction. Quant au réglement de la CEE (Communauté
Economique Européenne), il est plus spécifique au sujet de I'évaluation sensorielle. Les
différentes catégories d’huile d’olive ainsi que les limites des critéres de qualité établies par le

COI (2003) sont présentees dans le tableau I11.

11.3. Intéréts nutritionnels et thérapeutiques de I’huile d’olive

L’huile d’olive est I'une des huiles les plus appréciées des consommateurs pour des raisons
organoleptiques (riche en ardbmes et en saveurs), mais aussi pour des raisons de santé humaine
(agent préventif de plusieurs maladies) (Pinelli et al., 2003; Samaniego-Sanchez et al., 2007).
L’huile d’olive est riche en substances antioxydantes (polyphénols, caroténoides et tocophé-
rols) impliquées dans la protection contre certaines maladies : certains cancers et des maladies
cardiovasculaires et neuro-dégénératives (Alzheimer, Parkinson) (Servili et al., 2009). Ces
maladies sont liées aux espéces réactives de 1’oxygeéne impliquées dans le stress oxydant ;
syndrome au cours duquel les éléments pro-oxydants surpassent les capacités antioxydantes
de I’organisme (Pincemail et al., 2002 ; Manach et al., 2003 ; Hennebelle et al., 2004). Il en
résulte un déséquilibre entre antioxydants et pro-oxydants en faveur de ces derniers (Favier,
2003). L’huile d’olive, de part sa richesse en acides gras mono-insaturés et principalement
’acide oléique, contribue a augmenter le taux des HDL et diminuer et empécher 1’oxydation
des LDL, diminuant ainsi le risque d’athérosclérose et des maladies cardiovasculaires (Visioli
et al., 2002). La teneur élevée en acide oléique diminue le risque des cancers du sein, des
ovaires, de I’estomac et du colon (Owen et al., 2003).

L’intérét nutritionnel du squalene, des stérols et des tocophérols réside dans leur potentiel
a diminuer les concentrations plasmatiques du cholestérol total et des LDL (Sotiroudis et
Kyrtopoulos, 2008).

Selon Giuffrida et al. (2006), les caroténoides sont considérés comme agents préventifs des
maladies cardiovasculaires et réduisent les risques d’apparition des cancers. La lutéine et la
zéaxanthine préviennent les pathologies dégénératives et la formation de la cataracte (Beltran

et al., 2005). Les composés phénoliques réduisent le risque des maladies coronariennes,
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principalement les ortho-diphénols : hydroxytyrosol et oleuropéine aglycone (Visioli et Galli,
1998 ; Tuck et Hayball, 2002). lls possédent aussi une propriété antiathérogene en agissant
comme inhibiteurs de I’oxydation des LDL (Caruso et al., 2000; Oliveras-Lopez, 2007).
L’hydroxytyrosol, 1’oleuropéine et ses aglycones ont une activité antimicrobienne contre
Haemophilus influenza, Salmonella typhi, Staphylococcus aureus, etc. L’oleuropéine inhibe le
développement de Mycoplasma hominis, Mycoplasma fermentance et Mycoplasma
pneumoniae (Bisignano et al., 1999 ; Furneri et al., 2004). Aussi, I’étude menée par Romero
et al. (2007) a montré une activité bactéricide des extraits de variétés d’huiles d’olive sur
Helicobacter pylori, bactérie impliquée dans la maladie ulcéreuse gastroduodénale.

Tableau I11: Différentes catégories d’huiles d’olive et leurs critéres de qualité (COI, 2003)

i Indice de Extinction spécifique dans Caractéristiques™
f cidité ’ i
. ;:atleg(c;rlis ) peroxyde (meq ruv organoleptiques
*huile d’olive () x adi adi
0,/Kg) 270nm | AK® | 232nm | *Meédiane de | Meédiane du
défaut critére fruité
H1_1ile d’olive <08 <20 <0,22 | <0,01 <25 Me=0 Me >0
vierge extra
Hu‘ile d’o_live <2.,0 <20 <0,25 | <0,01 | <2,6 0<Me<2,5 Me >0
vierge fine
Huile d’olive <33 <20 <0,30 | <0,01 - 2,5<Me<6 _
Vierge courante
Huile d’olive >33 Non limité - - - Me > 6 -
Vierge lampante
Huile d’olive <0, 3 <5 <1.10 | <0,16 - - }
raffinée
Hulle d,OliVe S 1 515 5090 5015 = = -
Huile de grignon | non fimité | Non limité - - - - -
d’olive brute
Huile de grignon <03 <5 <2.00 | <0.20 - - -
d’olive raffinée
Huile de grignon <1.0 <15 <1.70 | <0.18 - - -
d’olive

AK : variation de I’extinction spécifique aux environs de 270nm
*: Annexe 05
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I. Matériel et Méthodes

I.1. Echantillonnage

> Les huiles de quatre variétés (Chemlal, Sigoise, Tableout et Frantoio) cultiveées dans
les mémes conditions de climat et sol, sont choisies. Elles appartiennent au verger de 1’ Institut
Technique de 1’Agriculture Saharienne situé¢ a Biskra sur le site expérimental d’El Outaya
(ITDAS). Les variétés d’olive ont été récoltées pendant la compagne oléicole 2014/2015.

> L’huile de la variété chemlal est la plus abondante en Algérie ; elle occupe 40% des
vergers oléicoles (Hadadi et Yakoub, 2010). Les échantillons de cette variété ont été fournis
par des instituts techniques de I’arboriculture fruitiére et vigne (I.T.A.F) de quatre wilayas :
Biskra, Bouira, Oran et Skikda.

L’extraction des huiles est réalisée au niveau du laboratoire de la pépiniére de 'LLT.A.F.V de
Takerietz (Sidi Aich, Bejaia) au moyen d’un oléodoseur (Levi-Dilon-Lerogsame). Les

échantillons d’huiles ont été conservés a 4°C dans des bouteilles en verre.

I.2. Détermination des indices de qualité des huiles d’olive
1.2.1. Acidité

L’acidité qui mesure le pourcentage en acides gras libres, est déterminée selon la méthode
décrite dans le réglement CEE/2568/91 relatif aux caractéristiques des fruits d’olives et des
huiles de grignons d’olive. Le principe de la méthode consiste en un titrage des acides gras
libres présents par une solution éthanolique d’hydroxyde de potassium. Un échantillon d’huile
de 5 g est solubilisé dans 20 ml d’un mélange équi-volume d’oxyde diéthylique et d’éthanol
95 %. Le mélange est titré avec une solution d’hydroxyde de potassium a 0,1 N jusqu’au
virage de I’indicateur coloré (phénolphtaléine 1%) vers le rose.
(V =V, )N *M

10%m

A% (d’acide oléique) =

V: nombre de ml de la solution KOH nécessaire; N : normalité de la solution KOH; V,.
nombre de ml de la solution KOH a blanc; m: prise d’essai en grammes; P : poids

moléculaire adopté pour 1I’expression de I’acidité avec PM acide oléique=282.
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Tableau 1V : Caractéristiques et origines de quelques variétés d’olives (Mendil et Sebai, 2006)

o Provenance de Rendemenent | Repartition L
Variété* . ] ] Caractéristiques
I’échantillon Phuile (%) géographique
Bouira : Mchedala
Biskra : EIOutaya 18320 La vallée de la Variété a I’huile ; fruit & poids faible, de forme allongée, au
a
Skikda : Emjed Chache Soumam sommet pointu et a base tronquée, asymétrique
Chemlal Oran : Ain Bedda
Zone
Wilaya : Biskra . montagneuse Variété utilisé pour I’huile ; fruit a poids moyen, de forme
Tableout 20a24 ) _ . o L
Commune : El Outaya de Nord allongée, au sommet pointu et a base tronquée, légere asymeétrie
Béjaia
o Wilaya : Biskra . Plane de Sig | Variété a double utilisation : fruit a poids moyen, asymétrique de
Sigoise 18 a22 . ) . )
Commune : El Outaya (Mascara) forme allongée, au sommet pointu et a base arrondie.
Variété a huile ; feuilles de forme lancéolée, de taille moyenne et
) Wilaya : Biskra . Toscanie de couleur gris-vert ; fruit est de poids moyenne (3-5 g) de forme
Frantoio 22 a 26 ] o ] o
Commune : El Outaya (ltalie) ellipsoidale, au sommet arrondi et base aplatie, Iégérement

asymétrique, de couleur violet-noir en pleine maturité
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1.2.2. Indice de peroxyde

L’indice de peroxyde est déterminé selon la méthode normalisée par le réglement C.E.E
(2568/91). 2 g d’huile sont mis en solution dans 10 ml de chloroforme, 15 ml d’acide acétique
glacial et 1 ml d’une solution saturée d’iodure de potassium sont ajoutés. Apres réaction pendant
5 min a I’obscurité, 75 ml d’eau distillée sont ajoutés et I’iode libéré est titré par une solution de
thiosulfate de sodium Na, S; O3: 0,01 N en présence d’empois d’amidon comme indicateur. Un
essai témoin est réalise dans les mémes conditions. L'indice de peroxyde (IP) est exprimé en

milliéquivalent d'oxygéne actif par kilogramme selon la formule :

IP— V *T %1000
m
V: nombre de millilitres de solution de thiosulfate de sodium normalisée utilisé pour I'essai
corrigé en fonction des résultats de I'essai a blanc; T: facteur de normalité de la solution de
thiosulfate de sodium utilisée; m: poids (en grammes) de la prise d'essai.

1.2.3. Absorbance dans ’ultraviolet

Des paramétres de qualité obtenus par la mesure des extinctions spécifiques aux longeurs
d’ondes 230 nm et 270 nm indiquent la possibilité de la deterioration d’huile par le phénomene
d’oxydation. Ce dernier engendre des systemes diéniques et triéniques dont les maximums
d’absorption sont aux alantours de 230 nm et 270 nm respectivement (Stewart, 2002).
L’extinction spécifique est déterminée selon la méthode décrite par CEE (2568/91). Apres
filtration des échantillons d’huiles a travers le sulfate de sodium anhydre, une solution a 1%
d’huile dans le cyclohexane est préparée. L’absorbance est mesurée a 232 nm et 270 nm. Les
coefficients d’extinction K232 et K270 sont exprimés par 1’équation suivante :

1w _ A4
lcm C*I

0, . . y . “ \ :
K 1 : extinction spécifique a la longueur d’onde A ; AX : absorbance a A nm ; C: concentration

de la solution en g/100 ml ; | : épaisseur de la cuve en centimetres.

1.3. Dosage des pigments

Le protocole adopté au dosage des chlorophylles et des caroténoides est celui de Minguez
Mosquera et al. (1991). Un échantillon de 7,5 g d’huile est ajusté a 25 ml avec du cyclohexane.
Le maximum d’absorption a 670 nm renseigne sur la fraction chlorophyllienne, alors que la
fraction en caroténoides est détectée a 470 nm. La valeur du coefficient d’extinction spécifique
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appliquée est Eo = 613 pour la phéophytine comme composant majeur des chlorophylles et Eq =

2000 pour la lutéine comme caroténoide majeur.

Chlorophylles (mg d’équivalent phéophytine/Kg) — _ Asro*<10°
613+100 * T

A,,,x10°

Caroténoides (mg d’équivalent lutéine/Kg) — _ 470>~
2000100 *T

A: Absorbance a une longueur d’onde 670nm, 470nm ; T : Trajet optique (1cm).

I.4. Composition en acides gras des huiles
1.4.1. Preparation des esters méthyliques

Les esters méthyliques sont préparés suivant la méthode E.C.C (2002). Une aliquote de 5 g
d’huile est dissoute dans 5 ml d’hexane pour chromatographie, a laquelle sont ajoutés 0,5 ml
d’une solution méthanolique d’hydroxyde de potassium (2N). Le tout est agité pendant 30
secondes, puis centrifugé a 3000 tours/min pendant 5 minutes. 20 pl du surnageant sont
prélevées et mélangées avec 1 ml d’hexane.
1.4.2 Dosage qualitatif et quantitatif

Un volume de 1 pl des esters méthyliques est injecté dans un Chrommatographe en phase
gazeuse de type Chromapack C 9002 dont les conditions d’analyse sont :
Injecteur : SPLIT 1/100 ; Colonne capillaire DB 23 : (longueur : 30 m, diamétre intérieur : 0,32
mm et épaisseur : 0,25 um) ; Gaz vecteur : Azote ; Détecteur : FID ; Températures : (injecteur :
250 °C, détecteur : 250 °C, le four : 200 °C)
Programme (gradient de température) :

130°C——»1/0°C ——— 215°C——»230°C

Les acides gras sont identifiés en fonction de leur temps de rétention au niveau de la colonne
par comparaison a des acides gras étalons. La détermination de la teneur de chaque acide gras
identifié est faite par calcul des aires des pics correspondants.
|.5. Détermination de I’indice d’amertume

Le protocole de Gutiérrez Rosales et al. (1992) a été adopté pour déterminer 1’indice
d’amertume (K225). Ce dernier est évalué¢ par extraction des composés amers d’un
échantillon de 1 g d’huile filtrée, dissout dans 4 ml d’hexane puis passé a travers une
colonne d’octadecyle C18 préalablement activée avec 6 ml de méthanol et 10 ml

d’hexane. La colonne est ensuite lavée avec 10 ml d’hexane pour éliminer toute 1’huile
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résiduelle; la fraction polaire retenue est éluée avec 25 ml du méthanol a 50%.
L’absorbance est mesurée a 225 nm.
1.6. Stabilité oxydative utilisant le Rancimat
Pour évaluer la qualité des huiles examinées, il convient d'estimer de facon rapide et

simple, leur stabilité et durabilité en se référant au test d’oxydation accélérée. Le principe du
Rancimat consiste a vieillir prématurément les huiles par décomposition thermique. Les
composés volatils dégagés au cours du processus d'oxydation sont entraines par l'air dans une
fiole contenant de 1'eau distillée dans laquelle est immergée une sonde a 1’électrode de mesure de
la conductivité électrique. L'électrode est connectée a un dispositif de mesure et
d'enregistrement. La fin de la période d'induction est signalée lorsque la conductivité se met a
augmenter brusquement. Cette augmentation accélérée de conductivité est provoquée par
I'accumulation d'acides carboxyliques volatils produits au cours de I'oxydation (Frankel, 1993).

La stabilité des huiles est déterminée selon Gutiérrez-Rosales (1989) a I’aide d’un appareil
Rancimat. Un flux d’air fixé a 10 I/h traverse un échantillon d’huile de 3g chauffé a 101°C + 1.6.
La période d'induction exprimée en heures correspond au temps écoulé entre le début de la
mesure et le moment ou la formation de produits d'oxydation commence a augmenter rapidement
(point d’inflexion de la courbe de conductivité), entre autre le temps pendant lequel la matiére

grasse a résisté a un stress oxydatif.

1.7. Préparation des extraits

Les extraits sont préparés suivant le protocole décrit par Mraicha et al. (2010). 10 g d’huile
sont dissouts dans un mélange de 10 ml de méthanol/eau 60% (v/v) et 5 ml de n-Hexane, suivi
d’une vigoureuse agitation pendant 10 min. Le mélange est centrifugé a 1490 g pendant 15 min.
La phase méthanolique est récupérée et la phase n-hexanique va subir une réextraction a deux
reprises avec 2x10 ml de méthanol 60% (v/v), les extraits méthanoliques seront combinés et

lavés avec 5 ml de n-hexane pour se débarrasser de I’huile.

1.8. Dosages des composés phénoliques
1.8.1. Dosage des polyphénols totaux

Le dosage des polyphénols totaux repose sur la méthode de Folin-Ciocalteu. Ce dernier est
un réactif composé d’acide phospho-tungstique (HsPW1,040) et d’acide phospho molybdique qui

se réduisent, dans un milieu basique, en un mélange d’oxydes bleus de tungsténe et de
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molybdéne par les composés phénoliques. L’intensité de la coloration bleue produite est
proportionnelle & la quantité de polyphénols présents dans 1’extrait.

La méthode de dosage des polyphénols utilisée est celle décrite par Satue et al. (1995) avec
de légeres modifications. Un volume de 200 ul d’extrait est additionné de 1 ml du réactif de
Folin Ciocalteu a 10%. Aprés 3 min, 800 pl de carbonate de sodium a 7,5% sont ajoutées. Le
mélange réactionnel est laissé a I’obscurité durant 30 min a température ambiante. L’absorbance
de la coloration bleue développée est mesurée a 765 nm. La teneur en polyphénols totaux est
déterminée en référence a une courbe d’étalonnage obtenue avec 1’acide gallique (Annexe 1,
figure 1). Les résultats sont exprimés en mg d’équivalent acide gallique (EAG) par kg d’huile.
1.8.2. Dosage des ortho-diphénols

La méthode est basée sur la formation d’un complexe jaune entre les ortho-diphénols et les
ions molybdates. La concentration en ortho-diphénols des extraits méthanoliques des huiles est
déterminée suivant la méthode de Bendini et al. (2003). 4 ml d’extrait sont additionnés de 1 ml
de la solution de molybdate de sodium dihydraté a 5% dans I’éthanol 95% (v/v). Le mélange est
agité pendant 1 min, puis incuber pendant 15 min. L’absorbance est mesurée a 370 nm.

Les concentrations en ortho-diphénols des échantillons sont déterminées a partir d’une
courbe d’étalonnage réalisée avec de 1’acide caféique (Annexe 1, Figure 2) comme standard et

les résultats sont exprimés en mg EAC/Kg d’huile d’olive.

1.9. Activité antioxydante des extraits d’huiles
1.9.1. Activité anti radicalaire
Le diphenyl picrilhydrazyl (DPPH°®) est un radical libre, stable et caractérisé par une

couleur violette dont I'intensité est mesurée a 515 nm (Brand-Williams et al., 1995). Le composé
antioxydant agit en transférant un électron ou un atome d'hydrogene ce qui conduit a la réduction
du DPPH, au cours de la réaction et a un changement de coloration en jaune pale. Ce passage, de
la premiere forme a la deuxiéme, est accompagné d'une diminution de I'absorbance exprimée par
le pourcentage de réduction de DPPH (Mishra et al., 2012). Un volume de 0,1 ml d’extrait est
mélangé avec un volume de 2,9 ml solution de DPPH (6x10™ M). La décoloration par rapport au
témoin, contenant le DPPH et le solvant, est mesurée a 515 nm apres 30 min.

L’activité antioxydante est exprimée en mg d’équivalent d’acide gallique par Kg d’huile en
se référant a une courbe d’étalonnage (Annexe 1 ; Figure 3). Cette activité est aussi exprimée en
pourcentage d’inhibition par rapport a un témoin ne contenant que le solvant d’extraction selon

la formule suivante :
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Abs. — Abs

(%) d’inhibition du radical DPPH® = ( £)*100
Abs.

Abs. : Absorbance du témoin contenant le méthanol 60%; Abs. : Absorbance de I’extrait.

1.9.2. Pouvoir réducteur

Le pouvoir réducteur mesure la capacité d’un antioxydant a réduire le fer ferrique Fe**
(FeCls) en fer ferreux Fe?* (FeCly) en présence d’un agent chromogéne : le ferricyanure de
potassium. Ceci se traduit par le virage de la couleur jaune du ferricyanure de potassium vers une
couleur bleu verte dont I’intensité dépend du pouvoir réducteur de I’antioxydant.

Le pouvoir réducteur des extraits méthanoliques a été déterminé selon la méthode de
Lugasi et al. (2003). Un volume de 1 ml d’extrait est additionné de 2,5 ml de tampon phosphate
(0,2 M, pH=6,6) et 2,5 ml de ferricyanure de potassium a 1%. Le mélange est incubé a 50°C
pendant 20 min, puis 2,5 ml d’acide trichloroacétique a 10% sont ajoutés au mélange avant
d’étre centrifugé a 1500 tours par min pendant 10 min. Dans un tube a essai, 2,5 ml de
surnageant sont mélangés avec 2,5 ml d’eau distillée et 0,5 ml de chlorure ferrique a 0,1%.
L’absorbance est mesurée a 700 nm aprés 10 min. Les résultats ont été exprimés en mg
équivalent d'acide caféique par 1 kg d’huile, en se référant a une courbe d’étalonnage de 1’acide

caféique (Annexe 1, Figure 4).

1.9.3. Inhibition de peroxyde d’hydrogéne

L’inhibition du peroxyde d’hydrogéne est mesurée par la méthode de Ruch et al. (1989). 1
ml de peroxyde d’hydrogéne [40mM préparé dans un tampon phosphate (0,2dmM ; pH =7,4)] est
mit en contact avec 150ul d’extrait et additionné de 1350 pl de tampon phosphate (0,1mM,
pH=7,4). Apres 10 min de réaction a température ambiante, 1’absorbance est mesurée a 230 nm.

(%) d’inhibition H,0, = [(Ac—(Ae-Are) / AC]*100
ou : A; : Absorbance du témoin ; A.: Absorbance de 1’échantillon ;Ape : Absorbance de blanc

échantillon.

1.9.4. Activité chélatrice de Fer
Le principe de ce test est la complexation des ions ferreux avec un composé ligand : 3-(2
pyridyl)-5, 6-diphényl-1, 2, 4 triazine-4’,4’’-disulfonate de sodium (ferrozine). Le complexe
ferrozine-fer II présente un maximum d’absorption a 562 nm. Le pouvoir chélateur des extraits
est déterminé selon la méthode décrite par Decker et Welch (1990). Un volume de 250 pl
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d’extrait est additionné de 25 pl de FeCly (2 mM) et 800 pl d’eau distillée. Aprés 5 min, 50 pl de
ferrozine (5SmM) sont ajoutés au mélange et 1’absorbance est mesurée a 562 nm aprés 5 min de
réaction. Les résultats sont exprimés selon la formule suivante :

Abs, — Abs,,, *100
Abs

Chélation du fer (%) = (1—

t

Abs; : absorbance de temoin contenant Methanol 60%;Absg|e : absorbance de 1’extrait sans ajout

de la ferrozine ; Abs, : absrorbance de I’extrait avec I’ajout de la ferrozine.

1.9.5. Inhibition de ’oxydation du p-caroténe.

Cette méthode mesure la capacité des antioxydants présents dans les extraits a inhiber la
peroxydation lipidique, de ce fait, a réduire la formation d’acides organiques volatiles et
d’hydro-peroxydes, résultant de 1’oxydation de 1’acide linoléique (Goreinstein et al., 2003 ). La
méthode met en jeu la dégradation oxydative du f-caroténe en présence d’acide linoléique. Une
émulsion est préparée en dissolvant 0,25 mg de pS-caroténe dans 0,25 ml de chloroforme, a
laquelle sont ajoutés 20 pl d’acide linoléique et 200 mg de Tween 40. Aprés évaporation du
chloroforme, 50 ml d’eau distillée sont ajoutés. 0,2 ml d’extrait sont mélangés avec 4 ml de
I’émulsion préparée. La mesure de I’absorbance a 470 nm est réalisée at =0 et a t = 180 min
apres incubation a 50°C. L’inhibition de 1’oxydation du S-carotene des extraits est déterminée

selon la formule suivante :
(%) = [1 - (Ao-A) / (Ao’-A)].*100.

A et A absorbance de I’échantillons et le control avant I’incubation. A® et A’: absorbance de

I’échantillon et du témoin contient 1I’émulsion de B-caroténe apres incubation.

1.10. Analyse statistique

Les résultats de chaque test représentent la moyenne de trois mesures et ont été calculés a
I’aide du programme Excel de Microsoft Office 2007. Pour la comparaison des résultats et la
mise en évidence des différences significatives entre les échantillons, I’analyse de la variance
entre les différents échantillons étudiés est réalisée, a 1’aide du test ANOVA-LSD du logiciel
STATISTICA 10.0 a un niveau de signification de 0,05. Les coefficients de corrélation de
PEARSON et la classification ascendante hiérarchique (CAH) effectuée sur 1’ensemble des

parametres sont réalisés avec le méme logiciel.
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Il. RESULTATS ET DISCUSSION

I1.1. Indices de qualité de I’huile d’olive
I1.1.1 L’acidité

Le contenu en acides gras libres est un facteur important de la qualité ; c’est un critére
traditionnel pour classer 1’huile d’olive en différents grades commerciaux (Salvador et al.,
2000). L’acidité libre permet de contréler le niveau de dégradation hydrolytique, enzymatique
ou chimique des corps gras. Ceci est a I’origine d’acides gras libres et de glycérides partiels
(mono et diglyceérides) (Abaza et al., 2002).

Les acidités des échantillons étudiés exprimées en pourcentage d’acide oléique sont
consignées dans la figure 5. 1l se dégage de nos résultats que la variété Frantoio Biskra
marque une faible acidité libre avec une valeur de 0,14%, alors que la variété de Chemlal
Skikda montre 1’acidité libre la plus importante (0,42%). La comparaison des moyennes a
révelé la présence de différences significatives (p<0,05) entre les échantillons examinés.
Cependant, aucune différance significative n’est relevée entre Chemlal Bouira et Tableout
Biskra, Chemlal Bouira et Sigoise Biskra, Frantoio Biskra et Chemlal Oran.

Nous constatons que les valeurs d’acidités libres obtenues restent, néanmoins inférieures a
la limite de la norme établie (COIL, 2003) qui est <0,8%, indiquant qu’il s’agit bien pour les
¢échantillons examinés d’huiles d’olives extra vierges.

L’acidité libre des huiles de la variété Chemlal provenant de différentes régions reste
moins élevee que celle de la variété chemlali tunisienne rapportée par Ben Temmime et al.
(2006) est cultivee dans cing zones d’implantations en Tunisie enregistrant des acidités allant
de 0,4 a 0,75%. En revanche, elles concordent avec la variété Nakbi provenant de cing zones
d’implantations en Sud de Palestine rapportées par Abu-Riead et al. (2013), allant de 0,33 a
0,51%. De plus, dans I’étude menée par Kandylis et al. (2011) sur la variété Koroneiki
cultivée en Grece et en Tunisie, ont constaté que I’irrigation, le degré de la maturité de fruit et
I’origine géographique n’affectent pas 1’acidité libre, contrairement & Noorali et al. (2014) qui
ont constaté un effet significatif de la région géographique sur I’acidité libre de quelques
variétés d’huiles d’olives iraniennes.

Fraichement extraite a partir des olives saines et suivant les bonnes pratiques de la
trituration, 1’huile d’olive présente une tres faible acidité. Dans le cas contraire et au cours du
stockage, I’huile d’olive peut s’altérer et son acidité augmente suite a la libération d’acides

gras par hydrolyse des triglycérides (Tanouti et al., 2010).
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Les faibles acidités des échantillons sont dues aux modalités adéquates de la récolte, aux

fruits sains utilisés et au processus d’extraction a petite échelle.
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Figure 5 : Acidité oléique des huiles.

Les barres verticales représentent les écarts types. Les lettres différentes indiquent des valeurs

significativement différentes a (p<0,05.)

11.1.2. Indice de peroxyde

Les teneurs en hydroperoxydes, premiers produits d’oxydation, sont consignés dans la
figure 6. Les résultats oscillent entre le minimum de 3 meq O,/kg pour la variété Tableout
Biskra, et le maximum de 10 meq O,/kg, pour la variété Chemlal Skikda. Des différences
significatives (p<0,05) existent entre les différents échantillons, a 1’exception de Chemlal de
Bouira et Chemlal de Biskra ; et entre Tableout de Biskra et Chemlal Oran.

En comparant nos valeurs a celles de la norme commerciale (COI, 2003), nous constatons
également que tous les échantillons analysés sont conformes a la norme, permettant ainsi de
classer ces huiles dans la catégorie extra vierge (IP<20).

Les huiles de trois variétés en provenance de Biskra présentent des indices de peroxyde
supérieurs a ceux obtenus par Zerrouk et al. (2008), portant sur des huiles de trois variétés du
sud de la Tunisie (Juemri ben Guerdane; Chemlali zerzaris; Zalmati) qui ont rapporté des

valeurs entre 2 et 4,50 meq O,/ kg.
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Les indices de peroxyde des huiles de la variété Chemlal de Bouira, Oran et Biskra
confirment ceux de Ben Temmime et al. (2006), portant sur la variété Chétoui cultivées dans
cing régions (Tunisie) ou I’indice de peroxyde varie de 4,45 & 9,17 meq O,/kg. Par ailleurs,
Dabbou et al. (2010) ont constaté une augmentation de 1’indice de peroxyde de deux variétés
introduites au Nord-Est de la Tunisie (Koroneiki et Ascolana Tenera), marquant des valeurs
de 16,8 et 7,5 meq Oy/kg respectivement, supérieures a celui de la variété autochtone
Chétoui (4,8 meq O,/kg). Selon Baccouri et al. (2008), I’indice de peroxyde des huiles
diminue avec I’avancement de la maturité des olives. Ce qui a été expliqué par la diminution
de ’activité de la lipoxygénase. De plus, les auteurs ont révélé que le facteur variétal n’a pas
d’effet sur ce paramétre. Dans une autre investigation, Wissmein et al. (2010) ont constaté
I’effet de I’irrigation par des eaux salines sur I’augmentation de I’indice de peroxyde de

I’huile d’olive.
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Figure 6 : Indice de peroxyde des d’huile

Les barres verticales représentent les écarts types. Les lettres différentes indiquent des valeurs

significativement différentes (p<0,05).

11.1.3. Absorbance dans ’ultraviolet
Le recours a la détermination des coefficients d’absorbances dans I’UV nous renseigne sur
la présence ou ’absence des produits d’oxydations primaires et secondaires dans I’huile.
D’aprés les résultats obtenus (figures 7 et 8), les absorbances a 232 nm sont comprises

entre 1,77 (Chemlal Bouira) et 2,19 (Chemlal Biskra). A 270 nm, elles varient de 0,05 pour
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Chemlal Bouira a 0,24 pour Chemlal de Biskra. Des différences significatives (p<0,05) ont
été marquées entre les échantillons examinés. Néanmoins, aucune différence significative
n’est notée entre les huiles : Chemlal Oran, Tableout Biskra et Frantoio Biskra, pour Kzsz, ni
entre Tableout Biskra, Sigoise Biskra et Frantoio Biskra pour Kyz.

Les huiles de la variété Chemlal des différentes zones de culture présentent des
absorbances dans I’UV qui concordent avec celles obtenues par Gargouri et al. (2013) pour la
variété Chemlali provenant de quatre zones d’implantation en Tunisie. Ces auteurs ont
enregistré des valeurs qui oscillent entre 1,69 et 2,49 et entre 0,13 et 0,25 pour K232 et K270
respectivement.Benganna et al. (2013) ont montré que les valeurs des coefficients
d’extinction spécifique des huiles issues des olives de différents stades de maturité (Chemlal
Bouira), étaient faibles et sans différence significative.

L’absorbance dans I’ultraviolet est un moyen d’évaluation de 1’état de conservation de
I’huile. C’est également un indicateur de la sensibilit¢é de la méthode d’extraction et de
I’oxydation par surexposition de I’huile a 1’air lors de la trituration : plus ’extraction est faite
a basse température (< 28C"), moins il y a de contact avec I’air pendant I’extraction, et plus

les valeurs de K3, et Ky7 sont faibles (Issaoui et al., 2014).
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Figure 7 : Extinction spécifique a 232nm des huiles

27



Résultats et discussion

0,30 -
a
0,25 - T
1 b be
0,20 - c . T
o g I I
N 0,15 -
X - e
0,10 - =
f
0,05 - ’—-—‘
0,00 T T T T T T 1

Chemlal Chemlal chemlal Chemlal Tableout Sigoise Frantoio
Bouira Biskra Oran skikda Biskra Biskra Biskra
Variétés

Figure 8 : Extinction spécifique a 270nm des huiles

Les barres verticales représentent les écarts types. Les lettres différentes indiquent des valeurs

significativement différentes (p<0,05.)

D’apreés les résultats obtenus, les valeurs d’absorbance Kys; et K70 répondent a la norme du
COI (2003) pour la classification en tant qu’huile d’olive extra vierge (K232 < 2,5 et Koy <
0,25). Compte tenu des résultats des indices de qualité (acidité, indice de peroxyde et
coefficients d’extinctions spécifiques dans I'UV : Kas; ; Ky7g) qui sont inférieurs aux limites
établies par le COI (2003) pour I’huile d’olive extra vierge, ces huiles d’olives peuvent étre

classées dans cette catégorie.

11.2. Composition en acides gras

Les résultats de la composition en acides gras des huiles analysées sont consignés dans le
tableau V. D’aprés les chromatogrammes (Annexe 3), les acides gras détectés sont : les acides
palmitique, stéarique, oléique, linoléique, linolénique, arachidique et gadoléique. La
composition en acides gras est qualitativement similaire entre les échantillons. Il ressort en
analysant les chromatogrammes obtenus que 1’acide oléique I’acide gras majoritaire, suivi par
I’acide palmitique, puis I’acide linoléique. Ces acides gras constituent des paramétres
importants dans la détermination de la qualité et I’authenticité de 1’huile d’olive (Essai et al.,
2014).
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Les valeurs les plus €levées de I’acide oléique sont 66,07%, 65,65% et 64,77% enregistrées
pour les variétés Sigoise Biskra, Chemlal Oran, Chemlal Bouira, respectivement. Elles sont
suivies par les variétés Frantoio Biskra et Tableout Biskra. La plus faible proportion est notée
pour la variété Chemlal Biskra (54,63%). Les proportions en acide oléique sont semblables a
celles obtenues par Haddada et al. (2007) pour quelques variétés tunisiennes (57 a 70,06%),
mais elles restent inferieures a celles rapportées par Lopez Cortés et al. (2013) pour certaines
variétés espagnoles (70 a 79%). De méme Haddada et al. (2007) et Reboredo-Rodriguez et al.
(2014) ont revélé que les acides oléique et linoléique sont utilisés pour faire une
discrimination entre les différentes variétés analysées.

Les huiles de la variété Chemlal provenant de différentes régions marquent des taux en
acide oléique qui concordent avec la variété Chemlali rapportée par Gargouri et al. (2013) :
les taux oscillent entre 56,13 et 66,17%. Nous constatons que la variété Chemlal Biskra
marque une faible proportion en acide oléique par rapport aux autres régions. En effet,
Laroussi-Mezghani et al. (2014) ont observé un faible taux en cet acide pour la varieté
tunisienne Chemlali de Sfex. Selon les auteurs, cela se produit lorsque 1’huile est issue des
fruits d’olive présentant un indice de maturité faible et peut étre aussi bien influencé par les
conditions climatiques (la température en été de la région de culture est supérieure a 44°C).
De méme, Rondonini et al. (2011) ont signalé des taux faibles (<65%) en cet acide pour les
huiles de certaines variétés méditerranéennes (Arabiquina, Arauco, Barnea, Frantoio) dans des
régions caractérisées par les hautes températures (désert de 1’ Argentine) par rapport a celles
du bassin méditerranéen, ce qui est le cas de la région de Biskra marquant une température
annuelle moyenne élevee.

Nos huiles se caractérisent par des taux en acide palmitique compris entre 16,41% et
22,06%. Cependant, certains échantillons examinés ne répondent pas a la norme 10C (2003)
qui limite la variabilité des valeurs a I’intervalle 7,5- 20% pour ’huile d’olive extra vierge.

L’acide linoléique est considéré comme un acide gras essentiel (Abu Ried et al., 2013 ).
Sur I’ensemble des résultats obtenus, les taux en cet acide varient entre 9,51% pour Chemlal
Oran et 15,47% pour Frantoio Biskra. Les proportions obtenues rejoignent celles de variétés
tunisiennes rapportées par Laroussi-Mezghani et al. (2014) et Youcef et al. (2011) allant de
10,14% a 16,18% et de 6,69% a 14,87% respectivement.

Aguilera et al. (2005) ont rapporté des teneurs élevées en acide linoléique pour les huiles
qui provenant de zones a basse température ou a des hautes altitudes répondent a la régle

Ivanov (1929) qui indique que 1’acide linoléique augmente dans les huiles d’olive qui
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proviennent des zones a basses températures, tandis que 1’acide oléique en diminue. La variété
Chemlal de la présente étude marque une attitude antagoniste par rapport a la reglelvanov.

Selon Youssef et al. (2011), les huiles issues d’olives récoltés tardivement contiennent une
teneur en acide linoléique plus importante par rapport a la teneur en acide oléique, ce qui a été
attribué a I’augmentation de 1’activité de I’oléate désaturase qui transforme 1’acide oléique en
acide linoléique. Ceci peut expliquer le cas de la variété Frantoio pour laquelle un taux élevé
en acide linoléique et une faible proportion en acide oléique sont enregistrés.

La distribution des trois acides gras : palmitique, oléique et linoléique change sous 1’effet
de la variété et la région. Selon D’Imperio et al. (2007), I’acide oléique, linoléique, palmitique
sont des acides gras discriminateurs entre 22 variétés siciliennes. De méme Rondonini et al.
(2014), ont révélé que le génotype est la source majeure de la variabilité en acides gras de
I’huile d’olive, tandis que I’interaction génotype-environnement est la deuxiéme source de
cette variabilité.

Concernant 1’acide linolénique, les valeurs enregistrées oscillent entre 0,60% pour 1’huile
de Chemlal Oran a 1,89% pour I’huile de la variété Sigoise Biskra. De plus, les taux
enregistrés pour les variétés de Biskra (Chemlal, sigoise, Tableout, Frantoio) excédent 1%, le
taux limite par la norme COI (2003) pour I’huile d’olive extra vierge. En effet, un taux en
acide linolénique dépassant 1% a été signalé par El Antari et al. (2003), pour les huiles de
variétés marocaines, et par Laroussi-Mezghani et al. (2015) pour quelques variétés
tunisiennes.

Certains acides gras minoritaires peuvent étre utilisés comme des marqueurs géographi-
ques. Dans notre cas, la variété Chemlal Bouira se distingue des autres provenances par la
non-détection de 1’acide linolénique. L’acide gadoléique est considéré comme un marqueur
variétal et géographique, en raison de sa présence seulement chez la variété Chemlal Biskra.

La variété Chemlal Oran se distingue des autres variétés par son faible taux en acide
linoléique avec 9,51%, et par conséquent, elle marque un rapport acide oléique /acide
linoléique de 6,91. La variété Chemlal Biskra marque le taux le plus faible en acide oléique
(50,47%), ainsi se caractérise par un rapport Cig.1/Cyg., faible égale a 3,91. Tandis que les
autres variétés présentant un rapport acide oléique/acide linoléique varient de 4,01 a 5,52. Des
résultats proches sont réveélés par Taamalli et al. (2010), sur quelques variétés tunisiennes
analysées, qui ont obtenu des rapports Cig:1/Cig-» compris entre 2,11 et 5,76, mais restent
inferieures a ceux obtenues par Dabout et al. (2009), portant sur quelques variétés
autochtones et introduites dans la Tunisie, pour lesquelles ce rapport varie entre 3,30 et 13,40.
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Tableau V :

Composition en acides gras des échantillons d’huiles d’olives.

Chemlal Bouira Chemlal Biskra Chemlal Oran Chemlal | Tableout Sigoise Frantoio Biskra
Skikda Biskra Biskra

C16:0 16,54 21,99 18,68 16,41 22,06 15,73 16,76
C18:0 2,86 1,87 1,96 2,44 2,50 1,78 2,38
C18:1 64,77 54,63 65,65 63,16 58,81 66,07 61,98
C18:2 14,12 13,87 9,51 14,12 10,65 12,17 15,47
C18:3 ND 1,43 0,65 0,73 1,29 1,89 1,05
C20:0 ND 0,47 0,43 0,22 0,48 ND ND
C20:1 ND 0,25 ND ND ND ND ND
AGI 78,89 70,18 75,80 78,01 70,76 80,13 78,51
AGS 19,40 24,33 21,07 19,07 25,03 17,51 19,14
AGI/AGS 4,07 2,88 3,60 4,09 2,83 4,58 4,10
C18:1/C18:2 4,59 3,94 6,91 4,47 5,52 5,43 4,01

Ci6:0: acide palmitique, Cy5:0: acide stéarique, Cyg:1: acide oléique, Cyg:2: acide linoléique, Cyg:3: acide linolénique, C,0:0: acide arachidique

Co0:1: acide gadoléique, AGI : acide gras insaturé, AGS : acide gras saturé, ND : non détecté.
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Le rapport acide oléique/acide linoléique est utilisé comme parametre de contrble de la
stabilit¢ a 1’oxydation. Plusieurs études ont montré qu’un rapport élevé produit une stabilité
¢élevée a I’oxydation de I’huile (Mateos et al., 2006). De plus, il affecte 1’aspect sensoriel de
I’huile d’olive, puisque plus ce rapport est élevé plus D’intensité de 1’attribut de qualité
«Condiment» est marqué (Boskou, 2006).

Concernant le rapport acide gras insaturés/acide gras saturé (AGI/AGS), la variété Chemlal
Bouira marque la valeur la plus élevee (4,07), tandis que Chemlal Biskra a enregistré la valeur la
plus faible (2,88). Selon Moussa et al. (1996) ; Stefanoudaki et al. (1999) et Douzane et al.
(2010), I’augmentation de ce rapport est probablement liée aux basses températures qui
favorisent I’instauration, notant que les zones d’implantations du Nord sont caractérisées par leur
température moyenne annuelle basse en comparaison a celle du Sud (Biskra). En se basant sur la
classification proposée par Boskou (2006), les échantillons examinés peuvent étre répartis en
trois groupes :

» Les huiles d’olive a haute proportion en acide oléique et une faible proportion en acide
linoléique et acide palmitique (Chemlal Oran et Sigoise Biskra).

» Les huiles d’olive a haute proportion en acide palmitique et linolénique et une faible
proportion en acide oléique (Chemlal Biskra et Tableout de Biskra),

> Les autres échantillons examinés marquent une tendance intermédiaire entre les deux groupes.

11.3. Pigments

La présence de pigments naturels est parmi les facteurs majeurs affectant la qualité d’une
huile, vu que leur teneur est en rapport avec la couleur, qui est un attribut de base que le
consommateur prend en considération (Ben youcef et al., 2012)
11.3.1 Les chlorophylles

Les teneurs en Chlorophylles des huiles étudiées sont consignés dans la figure 9.Elles
oscillent entre 0,84 mg/kg pour Chemlal de Skikda et 2,89 mg/kg pour Chemlal Biskra. Des
différences significatives (p<0,05) sont révelées entre les huiles examinées, alors qu’aucune
différence n’est marquée entre Chemlal Biskra et Sigoise Biskra. Les teneurs en chlorophylles
des variétés de Biskra (Tableout, Sigoise, Frantoio, et Chemlal) sont incluses dans la fourchette
de valeurs allant de 1,90 a 2,89 mg/kg. Gandul-Rojas et Minguez-Mosquera (1996) ont rapporté
qu’une huile d’olive vierge présente des teneurs en chlorophylles qui varient de 0 a 20 mg/kg et
elle reste Iégerement inférieure a celles obtenues par Haddada et al. (2007) qui ont rapportés des

teneurs comprises entre 2,12 et 3,73 mg/kg pour les variétés tunisiennes.
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Il est aussi a remarquer de nos résultats, qu’en plus de I’effet variétal, la teneur en
chlorophylles est dépendante de la région de provenance. Nous notons que la variété Chemlal
des régions du nord (Bouira, Skikda, Oran) présente des teneurs en chlorophylles plus faibles
que celle de Biskra. Plusieurs auteurs ont signalé D’effet région sur ’aspect quantitatif et
qualitatif des chlorophylles de I’huile d’olive (Guiffrida et al., 2006 ; Gargouri et al. 2013).

Les teneurs en chlorophylles des huiles examinées sont plus faibles que celles enregistrees par
Issaoui et al. (2011) qui ont signalé que la variété Chétoui présente une teneur plus élevée en
chlorophylles que Chemlali dans le Nord de la Tunisie, avec des teneurs de 17,3 et 9,1mg/kg, par
rapport & la région Béja (Sud de la Tunisie). Bengana et al. (2013) ont enregistré une teneur
élevée en chlorophylles de I’huile de la variété Chemlal qui atteint 21,9 mg/kg au stade de
maturité trés précoce, cette teneur est largement élevée par rapport a celle enregistrée par notre
¢échantillon pour la méme variété. Ceci pourrait étre expliqué par I’effet de la saison ; le travail
de Morello et al. (2006), portant sur la variété d’huile d’olive espagnole Arabiquina ; les auteurs
ont constaté que la teneur en chlorophylles differe significativement selon les saisons ce qu’ils
ont expliqué par I’influence des fluctuations dans les conditions climatiques.

L’étude effectuée par Dirman et Dibeklioglu (2009) portant sur la caractérisation de plusieurs
variétés d’huiles d’olives turques produites a un stade de maturité précoce des olives de
différentes régions durant deux compagnes oléicoles 2008 et 2009, a montré que la teneur en
chlorophylles varie de 0,84 a 11,46 mg/kg. Les auteurs ont signalé que ces teneurs sont
dépendantes du facteur variétal, du degré de maturité des olives et du processus d’extraction
utilisé. Ouani et al. (2010) se sont intéressés a étudier I’huile de la variété Ouslati tunisienne
provenant de deux régions de différentes altitudes : Kairoum (379m) et Sfex (23m). Les auteurs
ont constaté que 1’huile de la région de Sfex manifeste une teneur en chlorophylles qui atteint
18,37 mg/kg, largement supérieure a celle des hautes altitudes (3,77 mg/kg).

De plus, I’é¢tude menée par Dabbou et al. (2010) portant sur les huiles d’olive de quelques
variétés étrangeres introduites au Centre-Est de la Tunisie, montre qu’elles sont plus riches en
chlorophylles (20 - 40 mg/kg) par rapport a la variété autochtone Chatoui (19 mg/kg).

Une perte en chlorophylles est notée au cours de I’extraction de I’huile suite aux activités
d’enzymes libérées dans la pate, en 1’occurrence la chlorophyllase, la phéophorbide oxygénase,
la Mg-déchélatase qui dégradent les chlorophylles (Gandul-Rojas et al., 2005 ; Ceci et al., 2007),
ce qui peut expliquer la faible teneur en chlorophylles de nos échantillons. Toutefois, les huiles
qui sont moins riches en chlorophylles sont moins susceptibles a la détérioration photo-oxydative
(Ouslati et al., 2009). Mais une huile d’olive qui présente une couleur verdatre est trés appréciée

par le consommateur (Haddada et al., 2007).
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Figure 9 : Teneurs en chlorophylles des huiles
Les barres verticales représentent les écarts types. Les lettres différentes indiquent des valeurs

significativement différentes (p<0,05.)

11.3.2. Les caroténoides

Les teneurs en caroténoides reproduisent pratiqguement les mémes profiles que les
chlorophylles. Les teneurs en caroténoides enregistrés varient de 0,67 mg/kg pour Frantoio
Biskra & 1,70 mg/kg pour Chemlal Biskra. Des différences significatives (p<0,05) sont
enregistrées entre les échantillons examinés, sauf entre Sigoise Biskra et Chemlal Biskra. Les
teneurs en caroténoides de nos échantillons sont proches de celles obtenues par Allalout et al.
(2009), pour quelques variétés espagnoles introduites en Tunisie (1 a 2,92 mg/kg).

Nous constatons que la teneur enregistrée pour la variété Chemlal Biskra (1,70mg/kg) est plus
importante que celles des autres provenant du Nord (Bouira, Oran, Skikda) ; cela se traduit par
I’effet de la région. Les variétés Tableout, Sigoise, Frantoio et Chemlal ont manifesté des teneurs
différentes et la plus importante est marquée pour la varieté Chemlal Biskra et Sigoise Biskra,
suivie par la variété Tableout Biskra avec 1,30 mg/kg, tandis que la teneur la plus faible est notée
pour la variété Frantoio Biskra (0,67mg/kg). Ces teneurs enregistrés restent faiblement situées
dans la fourchette rapportées par Ouslati et al. (2010) qui s’étend de 2,41 a 12,93mg/kg pour
quelques variétés tunisiennes en provenance d’une zone aride de Tatouine.

Ouani et al. (2011) et Laroussi-Mezghani et al. (2015) ont aussi rapporté I’effet significatif de

la variété sur les teneurs en caroténoides de quelques variétés magrébines (tunisiennes,
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marocaines, algériennes). Giuffrida et al. (2006) ont également signalé des teneurs en
caroténoides variables d’un site de culture a un autre pour quelques variétés italiennes (Moraiolo;

Leccino ; Frantoio; Oliva Nera di Collecorto).
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Figure 10 : Teneurs en caroténoides des d’huiles
Les barres verticales représentent les écarts types. Les lettres différentes indiquent des valeurs

significativement différentes (p<0,05.)

Le rapport chlorophylles/caroténoides dépasse 1,2 pour toutes les huiles analysées. Ainsi,
Gandul-Rojas et al. (2000) ont indiqué que ce rapport oscille entre 0,4 et 1,4 pour les huiles de
certaines variétés espagnoles et ont évoqué qu’il témoigne des bonnes pratiques espagnoles
d’extraction de I’huile d’olive. Toutefois, les variations en pigment sont dues essentiellement au
facteur génétique qui conditionne les variations dans la voie de la biosynthése et de 1’accumula-
tion (Roca et Minguez-Mosquera, 2001). Il ressort que ces pigments photosynthétiques (caroté-
noides et chlorophylles) ont tendance a diminuer avec la maturité, suite a une diminution de
I’activité photosynthétique, en faveur d’autres pigments tels que les anthocyanines (Aissaoui et
al., 2009). Une corrélation hautement significative (p<0,001) a été notée entre les pigments
chlorophylliens et caroténoides (r = 0,96); de méme Gutiérrez et al. (2001) ont rapporté un

coefficient de corrélation r = 0,95.
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I1.4. Indice d’amertume

L’amertume de I’huile d’olive, non excessive, est un attribut positif lié¢ a la présence de poly-
phénols ; elle est d’autant plus intense que les teneurs en ces derniers sont plus élevées (Beltran
et al., 2007). Le gout amer de I’huile d’olive est attribué a 1’oleuropéine glucosilé, a ses agly
cones et aux acides phénoliques dérivés des acides benzoiques et cinnamiques (Favati et al.,
2013).

D'apreés les résultats obtenus dans la figure 11, nous constatons que les variétés Sigoise Biskra
et Chemlal Biskra présentent respectivement les indices d’amertume les plus élevés (1,669 et
1,469 respectivement), tandis que les faibles valeurs de cet indice sont marquées par les huiles de
Frantoio Biskra et Chemlal Skikda avec des valeurs de I’ordre de 0,248 et 0,348 respectivement.
La comparaison les moyennes des indices d’amertumes des échantillons analysées a révelé des
différences significatives (p<0.05).

Compare aux teneurs en polyphénols totaux enregistrées pour les différentes huiles analysées,
nous remarquons que ce sont les huiles les plus riches en polyphénols totaux qui enregistrent les
indices d’amertume les plus élevés, donnant ainsi, un coefficient de corrélation significatif
(p<0,05) de r = 0,58 entre ces deux parameétres. De plus des corrélations significatives ont été
rapportées par Busch et al. (2006) entre les composés phénoligques totaux et I’amertume et entre
les ortho-diphénols et I’amertume de I’huile d’olive.

Les variétés de Biskra présentent des valeurs d’indice d’amertume qui concordent avec les
variétés européennes introduites et les variétés autochtones de la Tunisie rapportées par Dabbou
et al. (2010), dans la zone aride de Bouguerara en Tunisie (de 0,37 a 1,26), mais restent
supérieurs aux quelques variétés méditerranéennes étudiées par Condolli et al. (2015) qui ont
enregistré des indices d’amertume varient de 0,12 a 0,32. En effet, ’influence de la variété
d’olive sur I’intensité de I’amertume a été rapportée par plusieurs auteurs : Favati et al. (2013);
llyasoglu et al. (2010) et Skevin et al. (2003).

De plus, Beltran et al. (2007) ont obtenu un modéle de prévision pour l'intensité de
I'amertume et qui est basé sur le contenu en phénols des huiles et les ont classées par leur
contenu en composés phénoliques dans quatre catégories. Les huiles non ameres ou a amertume
presque imperceptible correspondent aux niveaux les plus bas en composés phénoliques (220
mg/Kg d’huile). Les huiles ont été classées en : légérement améres (220 a 340 mg de poly-
phenols par Kg), ameres (340 a 410 mg/Kg) et trés ameres (supérieur a 410 mg/Kg).

L’activité de certaines enzymes en 1’occurrence, les glycosidases et les estérases qui sont
responsables de 1’hydrolyse de 1’oleuropéine durant les étapes de I’extraction de I’huile

conditionne I’intensité de I’amertume (Baccouri et al. 2008).
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Un coefficient de corrélation positif hautement significatif (p<0,01) égale & 0,61 est noté entre
I’indice d’amertume et les taux de polyphénols totaux. Un résultat similaire a ceux obtenus par
Bendini et al. (2006) et Morello et al. (2006) qui ont enregistré des coefficients de corrélation
respectifs de 0,97 et 0,80.
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Figure 11 : Indice d’amertume des huiles.
Les barres verticales représentent les écarts types. Les lettres différentes indiquent des

valeurs significativement différentes (p<0,05.)

I1.5 Stabilité oxydative des huiles

La mesure du temps d’induction sous des conditions standards détermine la stabilité
oxydative d’une huile (Carrasco-Pancorbo et al., 2006). Les temps d’induction oscillent entre
12,17 h et 48,60 h (figure 12). L’analyse statistique a révélé des différences significatives
(p<0,05) entre les échantillons d’huiles ; néanmoins, aucune différence significative n’est notée
entre les huiles Tableout Biskra et Chemlal Oran et entre Chemlal Biskra et Sigoise Biskra. Le
temps d’induction maximal (48,60 h) est enregistré pour 1’huile de la variété Tableout Biskra,
suivit par la variété Chemlal Oran (42,77 h), tandis que la faible stabilité a 1’oxydation est celle
des huiles de variétés Frantoio Biskra et Chemlal Skikda (21,46 h et 12,17 h, respectivement).

Globalement, la stabilité a I’oxydation de nos échantillons concorde avec celles rapportées par
Allalout et al. (2009) pour des variétés étrangeres introduites en Tunisie. Celles-ci présentent des
temps d’induction allant de 14,6 a 59 h. En outre, elle est relativement plus élevée que celles des

variétés Chemlali et Chatoui tunisiennes rapportées par Nakbi et al. (2010) : 4,55 h et de 5,34 h
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respectivement. Des variétés de Corse et Sardaignes (Cuglieri, Carolea, Pizz’Carroga) rapportées
par Gallina-Toshi et al. (2005) ont obtenu une stabilité a I’oxydation allant de 8,58 h a 12,66 h.
Cependant, elle reste inférieure a celle de cerianes variétés européennes rapportées par Gutierrez
et al. (2001), Salvador et al. (2001) et Pardo et al. (2011) qui ont enregistré des temps

d’induction supérieurs 100 h.
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Figure 12 : Temps d’induction (h) des échantillons d’huiles d’olive

Les barres verticales représentent les écarts types. Les lettres difféerentes indiquent des valeurs
significativement différentes a (p<0,05).

Selon Ben tekaya et Hassouna (2005), une huile d’olive vierge qui présente une teneur élevée
en polypheénols, exhibe un effet antioxydant plus élevé contre 1’oxydation de la fraction lipidique
de I’huile. Cependant, I’huile de la variét¢é Chemlal Oran est moins riche en composes
phénoliques que ’huile de la variété Chemlal Biskra, mais elle enregistre un temps d’induction
plus prolongée par rapport a celle-ci, ce qui peut étre probablement di aux produits secondaires
d’oxydation qui sont présents dans I’huile de la variété de Chemlal Biskra avant le chauffage des
huiles. Notant que les coefficients K270 et K232 qui sont des indicateurs de la présence de
produits d’oxydation, sont relativement élevés pour 1’huile de variété de Chemlal Biskra par
rapport a ceux de I’huile de variété Chemlal Oran ; en plus, elle se caractérise par le rapport
acide oléique/acide linoléique le plus élevé 6,91, indicateur de la stabilité a 1’oxydation (Allalout
et al., 2009).

L’huile de Chemlal Skikda présente le temps d’induction le plus faible de 12,17h. En effet,
cette huile se caractérise par 1’acidité libre la plus élevée de 0,40% d’acide oléique, apportant
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ainsi des substrats a I’oxydation (Paradisco et al., 2010). Des coefficients de corrélation négatifs
et hautement significatif (p<0,001) entre les temps d’induction et 1’acidité libre (r = - 0,68), et
entre le temps d’induction et 1’indice de peroxyde (r = - 0,75) ont été obtenus (Annexe 3). En
outre, cet echantillon présente une teneur modeste en acide oléique et le taux le plus faible en
ortho-diphénols (12,31 mg/Kg), ces constatations sont consolidées par Bester et al. (2008) et
Gallina-Toshi et al. (2005), ayant indiqué que la stabilité oxydative ne dépend pas seulement du
pool en antioxydant, elle est affectée par les composés de nature pro-oxydantes pouvant étre
présent dans 1’huile, ainsi que par la composition en acides gras. De méme, Nakbi et al. (2010)
ont attribué la stabilité oxydative de I’huile de la variété¢ Chatoui relativement élevée par rapport
a la variété Chemlali, a sa grande teneur en ortho-diphénols qui est deux fois plus élevée dans la
variété Chatoui.

Plusieurs auteurs dont Pardo et al. (2011), Gomez-Alonso et al. (2002) et Fuentes de
Mendoza et al. (2013) ont établi des corrélations significatives ente les composés phénoliques et
la stabilité a 1’oxydation de I’huile d’olive, les coefficients s’étendent de 0,70 a 0,90. Par ailleurs,
dans I’investigation menée par Carransco-Pancorbo et al. (2006) et Valasco et Dobarganes
(2002) ont relevé des corrélations entre les composés phénoliques individuels de 1’huile d’olive
et sa stabilité a I’oxydation.

Dans la présente étude, nous avons obtenu un coefficient de corrélation positif et hautement
significatif (p<0,01) entre le temps d’induction et les composés phénoliques totaux (r = 0,60) ; en
revanche, il reste inférieur aux coefficients rapportés par Cerrenti et al. (2006) et Allalout et al.
(2009), 0,78 et 0,80 respectivement. En effet, la contribution des composés phénoliques a la
stabilité oxydative de 1’huile d’olive réservent la grande part par rapport aux autres constituants
(Fuentes de Mendoza et al., 2013).

Un coefficient de corrélation tres hautement significatif (p<0,001) est aussi enregistré entre
les ortho-diphénols et le temps d’induction (r = 0,68) mais reste inférieur a celui de Cerranti et
al. (2006) (r = 0,79). Selon Psomiadou et Tsimidou, (2002), les ortho-diphénols sont les
composés phénoliques sont éfficace a protéger 1’huile d’olive de I’auto-oxydation. En outre les
composés phénoliques sont les antioxydants primaires inhibant I’oxydation thermique de 1’huile
d’olive, ils agissent comme des destructeurs des réactions en chaines en donnant des ions
d’hydrogene au radicaux alkylperoxyls, ces derniers sont formés pendant le processus
d’oxydation lipidique (Velasco et Dobarganes, 2002). Toutefois, les échantillons présentent des
rapports acide oléique/acide linoléique élevés marquant une stabilit¢é a l’oxydation élevé
(Chemlal Biskra ; Tableout Biskra). De méme, Aguillera et al. (2005) ont abouti a un coefficient

de corrélation de 0,80 entre ce rapport et la stabilité a I’oxydation. Gomez Alonso et al. (2002)
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ont constaté que les teneurs en composés phénoliques totaux et ortho-diphénols déterminées par
HPLC sont corrélées avec la stabilit¢ a 1’oxydation de I’huile d’olive (r = 0,90 et 0,95,
respectivement). En revanche, leur détermination par la méthode colorimétrique a révelé une
faible corrélation de 0,77 et 0,78 ce qui reflete la non-spécificité de la méthode spectrophoto-
métrique pour le dosage des composés phénoliques possédant une activité antioxydante vis-a-vis
de I’oxydation thermique de I’huile d’olive. Les caroténoides ne sont pas corréler avec la
stabilit¢ a ’oxydation vu les faibles teneurs enregistrées (0,67 a 1,70 mg/kg). D’aprés Perrin
(1992), les caroténoides ne conferent des propriétés antioxydantes qu’a une teneur supéricure a 1
mg/ml. Selon Aparicio et al. (1999), la contribution des constituants de 1’huile d’olive a sa
stabilité oxydative a été estimée a 37%, 27% et 6% pour les composes phénoliques totaux, la

composition en acides gras et les caroténoides respectivement.

11.6. Les composés phénoliques
11.6.1. Les polyphénols totaux

Les composés phénoliques font partie des métabolites secondaires présents chez les végétaux.
Selon les études in vitro et in vivo, les composés phénoliques de 1’huile d’olive ont un grand
intérét dans I’inhibition de la peroxydation des LDLSs, 1’oxydation des protéines et de I’ADN
(Visioli et al., 2002). L’olive contient une quantité appréciable de composés phénoliques qui
passent dans 1’huile lors de son extraction (Haddam et al., 2014).

Les résultats du dosage colorimétrique des polyphénols totaux exprimés en milligrammes
d’équivalents d’acide gallique/Kg sont consignés dans la figurel3, montrent que les teneurs
different significativement (p <0,05) d’un échantillon a un autre, exception faite pour Chemlal
Oran et Chemlal Bouira. Les huiles des variétés en provenance de Biskra Chemlal, Tableout,
Sigoise, Frantoio manifestent des teneurs 458 ; 351 ; 278 et 142 mg EAG/Kg, respectivement.
Par ailleurs, la variété Chemlal de différentes régions (Bouira, Biskra, Oran, Skikda) marque
respectivement des teneurs de 250,37 ; 458 ; 274 et 163 mg EAG/Kg. Il se dégage de nos
résultats, que 1’huile de variété Chemlal Biskra présente la teneur en polyphenols totaux la plus
élevée par rapport aux autres régions. A titre comparatif, la variété Chemlal de Biskra présente
une quantité de poly phénols totaux supérieure de 45,33% ; 40,17% et 64,41% par rapport aux
variétés Chemlal Bouira, Chemlal Oran et Chemlal Skikda respectivement.

Les huiles examinées peuvent étre réparti en différentes classes en se basant sur la
classification proposée par Montedoro et al. (1992) qui ont regroupé les huiles d’olive selon

leurs teneurs en polyphénols totaux comme suit :
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» Variétés a faible teneur (50-200ppm) ;
» Variétés a moyenne teneur (200-500ppm) ;
» Variétés a une teneur élevée (500-1000ppm).
Suivant cette classification, nos échantillons sont répartis en deux classes :
» Chemlal Skikda, Frantoio Biskra : Teneurs faibles en polyphénols ;
» Chemlal Biskra, Chemlal Bouira, Chemlal Oran, Sigoise Biskra, Tableout Biskra ont des
teneurs moyennes.

Sur I’ensemble des échantillons examinés, les teneurs en polyphénols totaux restent
légérement supérieures a celles de certaines variétés algériennes rapportées par Dozane et al.
(2009) dont les teneurs oscillent entre 109 et 322 mg EAG/kg. Dans 1’étude menée par Issaoui et
al. (2010), sur les deux variétés les plus diffuses de la Tunisie Chatoui et Chémlali, en
provenance de régions Nord et Sud, a montré que les huiles referment 551 mg EAG /kg au Nord
et 274 mg EAG /kg au Sud et de 572,5 mg EAG /kg au Nord et 172,5 mg EAG/Kg au Sud pour
Chemlali et Chétoui respectivement. Le cas opposé est noté pour notre variété Chemlal pour
laquelle un taux de 458 mg EAG/kg au Sud et de 229mg EAG/kg au Nord a été enregistré.

Les teneurs en composés phénoliques des variétés de Biskra restent supérieures aux cing
variétés iraniennes rapportées par Hashempour et al. (2010) dont les niveaux varient entre
181,63 et 148mg EAG/kg d’huile.
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Figure 13 : Teneurs en polyphénols totaux des échantillons d’huiles.
Les barres verticales représentent les écarts types. Les lettres différentes indiquent des valeurs

significativement différentes (p<0,05.)
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Le travail présenté par Boukachbine et al. (2011) sur la variété la plus abondante au Maroc
Picholine provenant de trois localités de Nord, elle fait apparaitre des contenus en composés
phénoliques proches de la variété Chemlal de la présente étude, marquant des teneurs sont
comprises entre 101,89 et 303,50 mg EAG/Kg.

Il ressort du travail de Dabbou et al. (2010) portant sur I’huile de la variété algérienne Sigoise
introduite en Tunisie, que le contenu en composés phénoliques de cette huile marque un taux de
207,2 mg EAG/Kkg dans la zone aride de Bougara ; une valeur moins élevée comparée a la variété
Sigoise de la présente étude, tandis qu’un taux de 279,59mg EAG /kg est marqué dans le Nord
(Béjaoui). Une telle situation refléte I’effet de la région, qui pourrait aussi bien conditionner le
contenu en composés phénoliques dans I’huile d’olive.

Les travaux de Biano et al. (2009), et Aguilera et al. (2005) ont révélé que des teneurs moins
importantes en polyphenols totaux sont attribuées aux huiles en provenance de basse altitudes.
Dans I’investigation menée par Wiesman et al. (2010), portant sur la caractérisation des huiles
des variétés Koreneiski, Leccino, Barnea, Arabegina et Picual qui proviennent d’une zone aride,
a marqué des teneurs en composes phénoliques totaux atteignant des valeurs qui dépassent 400
ppm, pouvant étre a 1’origine de stress hydrique. En effet, Tovars et al. (2002), Baccouri et al.
(2007) et Machado et al. (2013) ont signalé que le stress hydrique pourrait induire 1’augmenta-
tion de I’activité enzymatique de la L-Phénylalanine Ammonia Lyase (PAL), enzyme impliqué
dans la voie de la biosynthése des polyphénols.

Allalout et al. (2009) ont examiné cing variétés étrangeéres introduites en Tunisie qui sont :
Arabiquina, Arabiquin T-18 qui proviennent de 1’Espagne, les variétés Koroneiki et Arbosana
qui proviennent de la Gréce, ils ont rapporté des teneurs différentes en composés phénoliques
totaux par rapport a leurs zones d’origine, certaines marquent des teneurs moins élevées en
comparaison a leur origine (Arbosana, Koroneiki).Tandis que les deux variétés (Arabiquina et
Arabiquina T19) préservent des niveaux similaires a ceux enregistrés dans leurs zones d’origine.
En plus des facteurs déja cités, plusieurs investigations ont mis en évidence d’autres parametres
pouvant influencer la teneur en polyphénols dans I’huile d’olive, a savoir 1’état sanitaire des
olives (Gomez-Caravaca et al., 2008 ; Tamandjari et al., 2009), le processus d’extraction
(Angerosa et al., 2001), le stockage de I’huile d’olive (Gomez-Alonso et al., 2002) et le stade de

maturation (Bengana et al., 2013).

42



Résultats et discussion

11.6.2. Les ortho-diphénols

Les ortho- diphénols sont a 1’origine de ’activité antioxydante de 1’huile d’olive et lui confére
des propriétés sensorielles trés appréciées (Blekas et Boskou 1998 ; Lavelli, 2002). Les teneurs
en ortho-diphénols sont consignées dans la figure 14. Les résultats sont compris entre 12,31 et
50,32mg EAC/Kg et des différences significatives (p<0,05) sont enregistrées entre les huiles
étudiées. Les teneurs en ortho-diphénols marquent pratiquement la méme allure comparée aux
teneurs en polyphénols totaux. Ainsi, les huiles les plus riches en polyphénols totaux (Tableout
Biskra et Chemlal Biskra) renferment les taux les plus élevés en ortho-diphénols (50,32 et 30,99
mg EAC/Kg, respectivement). Les teneurs les plus faibles en ortho-diphénols sont notées pour
I’huile de variété Frantoio Biskra et Chemlal Skikda avec des valeurs de 12,31 et 13,60 mg
EAC/kg respectivement.

La variété Chemlal de Biskra enregistre la teneur la plus élevée en ortho-diphénol (30,99
EAC/kg) et les variétés Chemlal Bouira, Chemlal Oran et Chemlal Skikda présentent une
quantité en ortho-diphénol moins supérieure de 19,87% ; 44,85% et 55 % par rapport a la variété
Chemlal Biskra, les teneurs obtenues pour les variétes Chemlal des différentes localités restent
relativement inférieures a celles des variétés Chétoui et Chemlali de trois localités tunisiennes
rapportées par Guerfel et al. (2009) : les taux oscillent entre 40 et 261 mg EAC/kg, et a celles
rapportées par Zarrouk et al. (2008) : les teneurs varient entre 188,12 et 213,24 mg EAC/Kg.
Néanmoins, elles sont supérieures a celles des variétés espagnoles (Picual, Hojiblanca et
Arbequina) rapportées par Gutierrez et al. (2002) pour lesquelles des teneurs allant de 3,99 a
18,92 EAC mg/kg sont enregistrées.

La teneur en ortho-diphénols rapportée par Belakas et al. (1998) pour des variétés d’huiles
d’olives grecques varient entre 51 a 168 mg/kg. Un tel résultat est €levé par rapport a la gamme
de valeurs obtenue (12,31-50,32 mg/kg). Cette différence peut étre due a la méthode de dosage ;
les auteurs ont procédé a une nitration des ortho-diphénols présents dans I’extrait avec du
sodium nitrite tout en utilisant le 3-4 dihydroxy-phenyl-acetique comme standard.

Les teneurs en polyphénols totaux de différentes variétés sont hautement corrélés (p <0,001)
avec les teneurs en ortho-diphénols (r = 0,88), ce qui est en accord avec Cerretani et al. (2006)

qui ont enregistré un coefficient de corrélation de r = 0,82.
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Figure 14 : Teneurs en ortho-diphénols des huiles

Les barres verticales représentent les écarts types. Les lettres différentes indiquent des valeurs
significativement différentes (p<0,05.)

11.7. Activité antioxydante des extraits d’huiles

Compte tenu de la complexité du phénoméne d’oxydation et de la nature diversifiée des
antioxydants, il n’y a pas une méthode universelle par laquelle ’activité antioxydante peut étre
mesurée d’une fagon bien précise. Le plus souvent, il est nécessaire de combiner les réponses de
tests différents pour avoir une indication sur la capacité antioxydante de 1’échantillon a évaluer
(Popovici et al, 2009).L’activité antioxydante des extraits méthanolique des variétés d’huile est
évaluée par cing méthodes : activités anti-radicalaires (DPPH), inhibition du peroxyde
d’hydrogene, le pouvoir réducteur de fer ferrique, pouvoir chélateur, inhibition de I’oxydation du

[-caroténe.
11.7.1 Activité anti-radicalaire

La neutralisation du radical DPPH” est utilisée afin d’évaluer la capacité antioxydante des
composés naturels. Il se sert a la fois a estimer le potentiel antioxydant des extraits de 1’huile
d’olive et de leurs composés phénoliques individuels (Espin et al., 2000).

Les résultats de 1’activité anti-DPPH des extraits sont illustrés sur les figures 15 et 16. Tous

les extraits analysés ont un potentiel de neutraliser le radical DPPH. La comparaison des
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moyennes a révélé des différences significative (p<0,05) entre les huiles, Chemlal Biskra et
Tableout Biskra ont manifesté des activités les plus élevées, inhibent 75,17% et 62,31%, soit une
activité estimée a 63,43EAG/kg et 48,44 EAG/kg respectivement. Par contre la plus faible
capacité anti radicalaire revient aux extraits d’huile de variété Chemlal Skikda et Frantoio
Biskra, qui inhibent 29,67% et 23,01%, ainsi enregistrant des activités correspond a 19,22 et
12,81 mg EAG/kg respectivement, ces faibles activités comparées a d’autres extraits est en
relation avec leurs faibles teneurs en polyphénols totaux. Cioffi et al. (2010) ont indiqué que la

capacité antioxydante de I’huile d’olive est en relation avec leurs teneurs en polyphénols totaux.
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Figure 15 : Activité antiradicalaire des extraits d’huiles (%).
Les barres verticales représentent les écarts types. Les lettres différentes indiquent des valeurs

significativement différentes (p<0,05).

Selon Bianno et al. (2013), I’activité antioxydante des extraits de 1’huile d’olive évaluée par la
méthode DPPH’ est significativement influencée par la variété et Iorigine géographique de I’huile.
De plus Condolli et al. (2015) ont révélé que les différences observées sont essentiellement dues
aux profils des composés phénoliques individuels. Arslan et Shreiner (2012) ont indiqué en plus de
I’effet variété sur I’activité antioxydante des extraits méthanoliques des huiles de variétés turques,
elle est aussi influencée par le stade de maturité des olives dont les huiles sont issues. La structure

chimique des composés phénoliques présents dans 1’extrait conditionne aussi cette activité.
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Figure 16 : Activité antiradicalaire (mg EAG/Kg).

Les barres verticales représentent les écarts types. Les lettres différentes indiquent des valeurs
significativement différentes (p<0,05).

Selon Ben youcef et al. (2010), la concentration en o-diphénols est proportionnelle a la
capacité antioxydante de I’huile d’olive ; une position para ou ortho des substituants sur le
noyau aromatique augmente la stabilité et les performances de ces constituants (Caransco
Pancorbo et al., 2005). Gorinstein et al. (2003) et Samaniego-Sanchez et al. (2007) ont obtenu
des correlations significatives entre les composés phénoliques et 1’activité anti-DPPH. Ainsi, une
corrélation positive et hautement significative (p<0,001) est notée entre cette activité et les
polyphénols totaux et ortho-diphénols avec un coefficient de corrélation r= 0,98 et r = 0,76,
respectivement.

L’activité de neutralisation des radicaux libres dépend étroitement de la structure des
molécules impliquées (Tripoli et al., 2005).Les propriétés antioxydantes élevées des Ortho-
diphénols sont associées a leurs capacités a former une liaison hydrogene intramoléculaire entre
le groupement hydroxyle et le radical phenoxyl (Finotti et Di Majo, 2003). Par ailleurs, les
ortho-diphénols possédent un potentiel antioxydant plus important comparé aux composés ayant

un seul substituant monohydroxyle tel que le tyrosol (Carrasco- Pancarbo et al., 2005).

46



Résultats et discussion

11.7.2. Pouvoir réducteur

Le pouvoir réducteur est un indicateur efficace de pouvoir antioxydant des extraits.
Tous les extraits manifestent un potentiel & réduire le fer ferrique (Fe**) en fer ferreux
(Fe*?).Les résultats de pouvoir réducteur sont présentés dans la figure 17. Les extraits
d’huiles des variétés Chemlal Biskra et Tableout Biskra sont les plus performantes
avec des activités estimées a 260 et 220,20mg EAC/kg, respectivement, alors que les
variétés Chemlal Skikda et Frantoio Biskra présentent les activités les moins élevées
estimées a 100,6 et 8510 mg EAC/Kg, respectivement. Par ailleurs le reste des
échantillons montrent des activités comprises de 1558 a 143,4 EAC/kg. L'analyse
statistique montre que les pouvoirs réducteurs des variétés examinées présentent des
différences significatives (p<0,05). Ces différences peuvent étre attribuées aux
variations quantitatives et qualitatives en composés phénolique sous I’effet de la variété
et de I’origine.

Les extraits d’huiles riches en composés phénoliques et en ortho-diphénols
(Chemlal Biskra et Tableout Biskra) montrent les meilleures activités réductrices.
Aussi  des corrélations hautement significatives (p <0,001) sont obtenues entre le
pouvoir réducteur et les teneurs en polyphénols totaux (r = 0,98) et en ortho-diphénols
(r =0,86).

11.7.3. Inhibition du peroxyde d’hydrogéne

Le peroxyde d’hydrogene est essentiel pour le déroulement des réactions physiologiques,
peuvent étre aussi une source du radical OH" via de la réaction de Fenton et du cycle d’Haber
Weiss (Valko et al., 2007). Les radicaux hydroxyles sont les plus nuisibles pouvant attaquer
toutes les molécules biologiques dont I’ADN, les protéines et les lipides (Ahsan et al. 2003). Les
composés phénoliques agissent comme donneurs d’électrons, ils entrainent la décomposition du
peroxyde d’hydrogene en H,O (Mc donald et al., 2001 ; Tripoli et al., 2005).

Les résultats de 1’activité d’inhibition du peroxyde d’hydrogene des extraits méthanoliques
sont consignés dans la figure 18 et indiquent que tous les extraits d’huiles d’olive analysés
possédent la capacité a neutraliser le peroxyde d’hydrogeéne. La capacité des extraits different
significativement (p<0,05) entre les échantillons, Nous constatons que Tableout Biskra et
Chemlal Biskra enregistrent les inhibitions les plus élevéees (84,32%; 66,23%, respectivement),
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tandis que le faible taux est exprime pour la variété Frantoio Biskra (20,70%). Les autres variétés

montrent des pourcentages d’inhibition comprises dans I’intervalle de 56,36 a 32,41 %.
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Figure 17 : Pouvoir réducteur des extraits d d’huiles

Les barres verticales représentent les écarts types. Les lettres différentes indiquent des valeurs
significativement différentes (p<0,05).
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Figure 18. Inhibition du peroxyde d’hydrogéne des extraits d’huiles

Les barres verticales représentent les écarts types. Les lettres différentes indiquent des valeurs
significativement différentes (p<0,05).
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Selon Nadour et al (2012), le taux d’inhibition de peroxyde d’hydrogéne de 1’extrait
méthanolique de I’olive de variété Chemlal est concentration dépendante, en effet il est plus
efficace que certains antioxydants purs dont la vitamine C et 1’acide gallique a des concentra-
tions de 150, 200,250 pg/ml. Par ailleurs, 1’extrait méthanolique a la concentration de 250ug/ml
montre un taux d’inhibition de peroxyde d’hydrogene a environ 87%, similaire a I’acide tannique

a la méme concentration, mais inferieur a 1’acide caféique.

En plus de leurs faibles teneurs en composés phénoliques, les faibles activités d’inhibition de
peroxyde d’hydrogéne enregistrées par les variétés Franoio Biskra et Chemlal Skikda peuvent
étre dues a le profil des composés phénoliques individuels de leurs extraits methanoliques, en
I’occurrence, les composés phénoliques oxydés dont les performances antioxydantes diminuent
considérablement (Laincer et al., 2010). Une corrélation tres hautement significative (p<0,001)
est notée entre 1’inhibition du peroxyde d’hydrogéne et les teneurs en polyphénols totaux (r=
0,81). Selon Lee et al. (2007), P’inhibition du peroxyde d'hydrogéne par les composes
phénoliques est attribuée a leur capacité de donneurs d’électrons. Ainsi leur capacité donneur

d’éléctron est proportionnel au nombre de substitions hydroxyles sur leurs noyau aromatique.

11.7.4 Activité chélatrice de fer

La capacité a chélater les métaux de transition est un important mécanisme de ’activité
antioxydante. Les métaux libres peuvent catalyser des réactions d’oxydation et contribuent a la
formation des espéces réactives de I’oxygene. Désactiver ces métaux en les liant aux anti-
oxydants, diminue leur action ce qui contribue a la protection des cellules. L’activité chélatrice
de fer ou autre métal (cuivre), est par conséquent, une propriété importante a évaluer le potentiel
antioxydant (Le et al., 2007).

Les résultats obtenus concernant le pouvoir de chélation du fer varient considérablement entre
les variétés étudiées (figure 19). Sur I’ensemble des résultats obtenus, 1’activité chélatrice du fer
des huiles analysées varient significativement (p<0,05) entre 5% (Frantoio Biskra) et 35%
(Chemlal Biskra). Pour les autres échantillons, les taux d’inhibition sont 27,50 ; 24,30 ; 22,00 et
8,30% pour Chemlal Oran, Tableout Biskra, Sigoise Biskra et Chemlal Skikda. Les différences
constatées entre les huiles de variétés de Biskra et entre les huiles de variété Chemlal de
différentes régions sont probablement dues aux variations de la composition phytochimique de
leurs extraits méthanoliques. Les composés phénoliques totaux montrent des corrélations tres

hautement significatives (p<0,001) avec le pouvoir chélateur de fer (r = 0,97), de méme pour les
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ortho-diphénols qui présentent des corrélations trés hautement significatives (p<0,001) avec le

pouvoir chélateur de fer (r= 0,68).
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Figure 19 : Activité chélatrice de Fer des huiles

Les barres verticales représentent les écarts types. Les lettres différentes indiquent des valeurs significativement
différentes (p<0,05).
11.7.5. Inhibition de I’oxydation du f-caroténe

L’inhibition de la peroxydation lipidique est évaluée par le test d’inhibition de 1’oxydation du
B-caroténe (Condelli et al., 2015). Les résultats des taux d’inhibition de la dégradation du [-
caroténe sont consignés dans la figure 20, I’analyse statistique (p<0,05) révele des différences
significatives entre les échantillons examinés. Cependant, aucune différance n’est constatée entre
Frantoio Biskra et Sigoise Biskra, ni entre Chemlal Bouira et Chemlal Oran. D’aprés ces
résultats, nous remarquons que la majorité des extraits d’huiles d’olives ont un potentiel & inhiber
I’oxydation du B-caroténe. Tableout Biskra présente le meilleur taux d’inhibition (65,30%),
suivie de Chemlal Biskra et Chemlal Oran avec des taux d’inhibition de 48,98 % et 44,60%
respectivement, tandis que les faibles taux d’inhibitions sont notés pour Frantoio Biskra et
Sigoise Biskra, qui est en moyen de 20%. Nos échantillons examinés présentent des taux
d’inhibition sont supérieurs a ceux rapportés par Condelli et al, (2015) en appliquant le méme
protocole d’analyse et les taux d’inhibition oscillent entre 12,20% et 30,5%, pour quelques

variétés d’huiles d’olives Italiennes (Maiatica, Coratina, O. Vulture. Leccino, O. Bradano).
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Figure 20 : Inhibition de I’oxydation du B-carotene par les extraits des d’huiles

Les barres verticales représentent les écarts types. Les lettres différentes indiquent des valeurs significativement
différentes (p<0,05)

Une inhibition de ’oxydation du B-caroténe élevée est liée a la richesse des extraits en
composés phénoliques ayant une structure moléculaire possédant un ou plusieurs groupements
hydroxyles qui sont responsables de 1’activité antioxydante. Ainsi ces composés phénoliques
sont caractérisés par leurs actions neutralisantes vis-a-vis des radicaux libres formés de la
peroxydation de 1’acide linolénique induite par 1’augmentation de la température (Gadow et al.,
1997; Tripoli et al., 2005; Milella, et al., 2014 ; Condelli et al.,2005.).

Malgré la teneur en composés phénoliques de la variété Chemlal Oran relativement moins
élevée par comparaison a la variété Chamlal Bouira, elle enregistre un taux d’inhibition de
’oxydation du B-caroténe élevé de celui de la variéte Chemlal Bouira. Cette différence pourrait
étre due au contenu en composés phénoliques individuels, qui exercent des efficacités distinctes
a inhiber I’oxydation du p-caroténe et/ou bien est due a la présence de certains composés dans
’extrait méthanolique ayant la capacité d’inhiber 1’oxydation du B-caroténe en piégeant d’une
maniére sélective les produits d’oxydation de 1’acide linoléique, préservant ainsi le 3 —caroténe
de I’oxydation.

Des correélations positives hautement significative (p<0,001) sont notées entre les teneurs en
polyphénols totaux (r=0,80). Ainsi nous constatons une corrélation significative (p<0,05) entre
les ortho-diphénols et I’inhibition de 1’oxydation du f-carotene (r =0,59). Gorinstein et al.
(2003) ont abouti a une corrélation positive de r = 0,99 entre les composés phénoliques et

I’inhibition de I’oxydation du PB-caroténe chez des extraits d’huiles d’olives espagnoles, les
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auteurs ont indiqué que ce test est plus performant pour évaluer le potentiel antioxydant de
I’huile d’olive. De méme, Sanchez et al. (2007) ont enregistré un coefficient de corrélation r =
0,73. Par contre Rondolli et al. (2015) n’ont pas constaté de corrélation entre les COmMpPOsés

phénoliques totaux de 1’huile d’olive et I’inhibition de la dégradation du p-carotene.

11.8. Classification Hiérarchique Ascendante

Un dendrogramme de la Classification Hiérarchique Ascendante est illustrée dans la figure 21
est realisé sur les différents parametres examinés antérieurement. Le tableau des distances
euclidiennes a permet d’estimer les degrés de similitude entre les différentes variétés étudiées
(Rondolli et al., 2015) Tableau XI.

Tree Diagram for 7 Variables
Single Linkage
Euclidean distances

0,3 0,4 0,5 0,6 0,7 0,8 0,9

Linkage Distance

Figure 21 : Classification Hiérarchique Ascendante des huiles
1. Chemlal Bouira ; 2.Chemlal Skikda ; 3.chemlal Oran ; 4.Chemlal Biskra 5.Tableout

Biskra ; 6.Sigoise Biskra; 7. Frantoio Biskra

Le dendrogramme révele deux groupes: le groupe 1 qui comprend les variétés Chemlal
Skikda et Frantoio Biskra, ces dernieres présentent des ressemblances pour leurs faibles teneurs
en antioxydants (composés phénoliques totaux et ortho-diphénols). par conséquent, elles

marquent des faibles activités antioxydantes, a propos de groupe 2 il compte le reste des
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échantillons qui marquent des teneurs en antioxydants et des activités antioxydantes relativement

élevées en comparaison aux deux variétés Chemlal Skikda et Frantoio de Biskra.

D’aprés les résultats illustrés dans le tableau VI, une distance euclidienne de 0,43 entre
Chemlal Bouira et Chemlal Oran, elle reflete des ressemblances en certains parametres, en
occurrence ’extinction spécifique a 232nm, indice d’amertume, activité anti-DPPH et 1’activité
d’inhibition de I’oxydation du Scarotene, ainsi que leurs potentiels réducteur de fer.

Une distance euclidienne de 0,49 entre Chemlal Oran et Sigoise Biskra ces dernieres montrant
des teneurs en polyphénols totaux, Teneurs en Ortho-diphénols, activité d’inhibition de peroxyde
d’hydrogéne sont semblables. Une distance euclidienne de 0,53 entre Tableout Biskra et Sigoise
Biskra elles montrent des mémes des similarités pour K270, le rapport C18:1/C18:2.Une
distance de 0,54 entre Chemlal Bouira et Sigoise Biskra, enregistrant des stabilités a I’oxydation
et I’acidité se rapprochent. Une distance euclidienne de 0,64 est notée entre Chemlal Skikda et
Frantoio Biskra, ce qui indique certaines similitudes des teneurs en ortho-diphénols. Les
distances euclidiennes plus élevées ont notées par Chemlal Biskra et Frantoio Biskra (1,61),
entre Tableout Biskra et Frantoio Biskra (1,48), entre Chemlal Skikda et Chemlal Biskra (1,31)
indiquent leurs divergences.

Tableau VI : Distances euclidiennes entre les huiles.

1 2 3 4 5 6 7

1 0,00

0,85 0,00

0,43 0,95 0,00

0,68 1,31 0,65 0,00

0,72 1,19 0,58 0,59 0,00

0,54 0,91 0,49 0,66 0,53 0,00

1,02 0,64 1,20 1,61 1,48 1,16 0,00

6.Sigoise Biskra; 7. Frantoio Biskra.
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CONCLUSION

L’¢étude réalisée a pour but d’évaluer la qualité, une caractérisation physico-chimique et le
pouvoir antioxydant des extraits méthanoliques de I’huile de quelques variétés d’huile
d’olives algériennes en provenance d’une zone oléicole nouvellement introduite a Biskra,

ainsi que la variété Chemlal en provenance de quatre régions.

L’¢évaluation des indices de qualit¢ des huiles d’olive examinées montre que les huiles
produites a partir de ces variétés, présentent toutes, sans exception, des valeurs d’acidité,
d’indice de peroxyde et des coefficients d’extinction spécifique dans I’'UV (Kzzz, Ka7o)
inférieures aux limites établies par le COI, (2003) pour une huile d’olive extra vierge, ce qui

nous permet de les classer dans la catégorie « extra vierge ».

Le profil en acides gras indique que certaines des huiles étudiées présentent des profils
répondent aux normes établies par le COIl (2003), le cas de I’huile de Chemlal Oran et
Chemlal Bouira, étant des huiles d’olives extra vierges. Cependant d’autres huiles ne
répondent pas a cette norme en ce qui concerne 1’acide oléique (Chemlal Biskra) et 1’acide
linoléique (Tableout Biskra, Sigoise Biskra, Frantoio Biskra). Ainsi I’analyse de ces profils a
révéeler que les huiles de Chemlal Oran et Sigoise Biskra, se distinguent par des taux
importants en acides oléique (66,07% et 65,65% respectivement), les autres huiles présentent
des teneurs allant de 55% a 60%.Des variations cultivar-dépendantes et régions- dépendantes
ont été révélées en profils d’acide gras de ces huiles.

Les teneurs en chlorophylles et caroténoides enregistrées indiquent ainsi I’influence
significative de la variété et de 1’origine géographique sur la composition en caroténoides et
en chlorophylles.

Les huiles de ces variétés sont intéressantes puisqu’elles présentent des teneurs importantes
en polyphénols totaux (Chemlal Biska : 458mg EAG/kg ; Tableout Biskra : 351mg EAG/kg),
par ailleurs ces teneurs sont affectés par la variété et de la région. les teneurs en ortho -
diphénols, différent significativement d’un échantillon d’huile a un autre, ceci est dépend des
cultivars, ainsi la variété Tableout Biskra se distingue par sa teneur élevée en ortho-diphénols
(50,32 mg EAC/KQ), est suivie par Chemlal Biskra avec une teneur de 30,99 mg EAC/Kg.

La détermination des absorbances a 225nm a mis en évidence un indice d’amertume élevé
pour Chemlal Biskra (1,66) et Sigoise Biska (1,46), En revanche des faibles indices
d’amertume ont été enregistré pour Chemlal skikda (0,248) et Frantoio Biskra (0,348).
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Les périodes d’inductions enregistrées sont hétérogenes, d’ailleurs les huiles de variétés
Chemlal Oran et Tableout Biskra montrent les meilleures stabilités oxydatives évaluées a
48,60h et 42,77h respectivement. De méme des corrélations positivement et hautement
significatives (p< 0,01) de r=0,60 et r =0,68 ont été obtenus pour les polyphénols totaux et les
ortho-diphénols.

Les activités antioxydantes des variétés sont évaluées par cing méthodes. Les extraits
méthanoliques des variétés d’huiles d’olives ont des activités inhibitrices de radical libres
DPPH?°, de capacités réductrices des espéces réactives d’oxygene (peroxyde d’oxygéne), des
aptitudes a réduire des métaux de transition (fer), montrent également une aptitude a chélater
le fer, ainsi a I’inhibition de I’oxydation du B-carotene. En effet Les huiles de variétés
Chemlal Biskra, et Tableout Biskra se caractérisent par des meilleures activités réductrices de
fer estimées a 260,24 et 249,29 mg EAC/kg respectivement. En outre elles se montrent tres
performantes vis-a-vis de la neutralisation du radical DPPH’ avec un pourcentage d’inhibition
apprécies a 75,17% et 62,31%, par ailleurs I’activité d’inhibition de peroxyde d’hydrogéne
(H20,) est estimées a 66,32% et 84,23%, un pourcentage de chélatation de fer enregistre un
taux de 35% pour chemlal Biskra et 27,5% pour chemlal Oran. Par ailleurs les variétés
Frantoio Biskra et Chemlal Skikda enregistrent les plus faibles activités, ceci pourrait étre di
a leurs faibles teneurs en composés phénoliques.

Des coefficients de corrélation significatifs ont été établis entre les polyphénols totaux et
les ortho-diphénols avec les différentes activités antioxydantes des extraits étudiées : le
pouvoir réducteur (r = 0,97 et r = 0,92), I’activité anti radicalaire du DPPH® (r = 0,98 et r=
0,76). L’activit¢ d’inhibition du peroxyde d’Hydrogene (r=0,80; r= 0,83), I’activité de
chélation de fer (r=0,97 ; r=0,67) et ’activit¢ d’inhibition de I’oxydation du p-caroténe
(r=0,68 ; r=0,86). Ce qui explique I’implication des composés des phénoliques dans I’activité
antioxydante. Cette étude confirme I’'intérét de la consommation de 1’huile d’olive, qui
représentent une source importante des composés phénoliques, d’acide gras bénéfique pour la
santé en occurrence 1’acide oléique, ainsi que des teneurs non négligeables en acides gras

essentiels tel que 1’acide linoléique.

La caractérisation des variétés d’huiles d’olives est une démarche indispensable qui permet
une amélioration de la qualité de nos huiles produites, d’ailleurs elle est considérée étant une
préoccupation primordiale pour les pays producteurs notammentceux de pays méditerranéens,
en effet des données de notre étude montrent que la variété et la région de provenance sont

deux facteurs a prendre en considération pour une nouvelle implantation.
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Nos huiles examinées sont qualifiés comme suit :

> Les huiles de la variété Chemlal Biskra et Tableout Biskra se distinguent des autres huiles
analysées par les teneurs élevées en polyphénols totaux et ortho-diphénols, montrant les
meilleures activités antioxydants.

» L’huile de la variété Chemlal Bouira, est une huile douce avec une acidité ne dépassant pas
0,23 % et un indice d’amertume de 0,453.

» L’huile de la variété Chemlal Oran et Sigoise Biskra montrent des teneurs appréciables en
acide oléique de 66,07% et de 65,65%, respectivement et de faibles proportions en acide
palmitique avec 18,68% et 15,73% respectivement et de 1’acide linoléique 12,17% et 9,51%
respectivement.

> Une attention doit étre apportée pour Chemlal Skikda et Frantoio Biskra, d’autres
investigations seront nécessaires, en analysant 1’effet de la maturation des olives pour
déterminer le stade optimale de la récolte et I’effet des autres zones de culture dans 1’objectif
visant a améliorer sa qualite.

En guise de perspectives :

> il serait souhaitable d’analyser L’effet de la maturation des olives pour déterminer le stade
optimal de récolte manifestant le meilleur potentiel de ces variétés (richesse en acide
oléique, en poly phénols...).

» d’élargir I’échantillonnage sur d’autres variétés et dans d’autres régions.

> ldentifier et quantifier les polyphénols individuels, les triglycérides, les stérols et les
substances aromatiques pour une meilleure caractérisation variétale et géographique.

> Realiser des tests in vivo pour une meilleure évaluation de I’activité antioxydante des
huiles d’olives ;

> Etudier I’activité antimicrobienne d’huile ainsi que ses principaux composés phénoliques
individuels.

> Pour mieux caractériser la qualité des huiles produites, il est impératif de compléter ce
travail par : Suivi de ces variétés sur au moins 03 campagnes Successives.

» Des connaissances plus poussées en fonction des zones de production pour permettre de
mettre sur le marché¢ des AOP (appellation d’origine protégée) pour 1’huile d’olive
algérienne; Une analyse sensorielle permit de mieux caractériser I’acceptabilité par le
consommateur,

> traiter les données obtenues par des différentes méthodes chimiométriques d’analyses tel

que 1’analyse en composantes principales (ACP).
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Afin de mieux valoriser ’oléiculture algérienne, il semblerait intéressant de prendre en
considération des variétés semblent étre plus rentable économiquement (rendement,
résistances aux parasites qui touche 1’olivier.) pour les nouvelles plantations d'oliviers ou pour
le remplacement des vieilles oliveraies. Ainsi de mener dans le secteur de 1’huile d’olive un
programme qui vise principalement la production d’une huile de haute qualité¢ dans I’intérét

des oléiculteurs, des consommateurs, et des transformateurs.
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Synthése bibliographique

Les huiles ont toujours constituées une part importante de [’alimentation
humaine. Elles offrent un large choix tant au niveau du gout, de [’utilisation. La
différence entre diverses huiles réside dans la qualité des acides qui les composent.
Selon leur nature, elles sont plus ou moins riches en certains acides gras
polyinsaturés ; elles sont constituant également la meilleure source de vitamine E
connus pour des propriétés antioxydantes (Frénot et Vierling, 2001).

L’huile de soja raffinée provient d’une huile brute qui nécessite, pour obtenir une huile
comestible, le passage obligatoire par un raffinage. ce traitement doit garantir au
consommateur un produit neutre de gout, résistant a 1’oxydation, adapté¢ a I’emploi désiré et
débarrassé des substances toxiques ou nocives (Wiedermann et al. 1988,).

La méthode de raffinage la plus pratiquée est le raffinage chimique, ou presque tout le
contenu en acides gras libres est éliminé par un traitement initial avec un excés d’hydroxyde
de sodium, ou la teneur en phospholipides est réduite a un taux de phosphore généralement
inférieur & 10ppm.

Le dégommage acide peut étre remplacé par une méthode enzymatique, ou processus
EnzyMax de Lugi, qui utilise les phospholipase pour 1’étape de dégommage. Par rapport au
processus de dégommage acide, le dégommage enzymatique présente de nombreux avantages
(moins de cout, absence de pate de neutralisation, économie de produits chimiques dont
I’acide citrique et la soude) (Claussen, 2001).

Le processus EnzymMax nécessite trois étapes : ajustement du pH de I’huile, 1’addition de
I’enzyme et la séparation de la gomme sous forme des bouts/huile. Chaque étape de procédé

doit étre rigoureusement controlée.

Akrouche et Charffa (2013) ont examiné I’effet de I’hydroxyde de sodium, la quantité de
I’enzyme et la durée de la réaction enzymatique sur le processus de dégommage enzymatique
a I’échelle laboratoire d’une huile de Soja. L’efficacit¢ du dégommage est évaluée par

I’obtention d’une teneur minime en phosphore résiduel.

Dans le présent travail, ces trois parameétres qui régissent la catalyse, dont leurs valeurs
sont obtenues a 1’aide d’étude d’un plan d’expérience et qui vont aboutir a une réponse

optimisee (teneur en phosphore) va étre vérifiée et validée.
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I. Généralités sur I’huile de soja
I.1.Composition

Le soja constitue la principale graine oléagineuse produite dans le monde, en raison de ses
caractéristiques agronomiques, ses protéines de haute qualité ainsi que pour la valeur
nutritionel de son huile (Gunstone et Wang, 2002). L’huile de soja obtenue apres la trituration
(huile brute) renferme différents types de lipides qui consistent principalement en des lipides
neutres (les tri-, di- et monoglycérides), des acides gras libres, ainsi que les lipides polaires
(Ciofalo et al., 2006). Elle contient également une faible teneur en composes insaponifiables
dont les tocophérols, phytostérols et des hydrocarbures tel que le squaléne (Sadegh, 2010) et

des métaux a de tres faibles concentrations. (Gunstone et Wang, 2002).

Tableau VII : composition typique de I’huile de soja brute et raffinée
(Gunstone et Wang, 2002).

Composants Huile brute Huile raffinee
Triglycérides (%) 95-97% >99%
Phosphatides (%) 1.5-2,5 0,003-0,045
Tocophérols(%) 0,14-1,3 0,11-0,12

Hydrocarbures (%) 0,014-0,017 0,001
Fer (ppm) 1-3 0,1-0,3
Cuivre (ppm) 0,03-0,05 0,02-0,01

1.2. Différents types des phospholipides

Les phospholipides constituent la majeure partie des lipides polaires de I’huile de soja. Ils
sont répartis en trois principales classes: phosphatidylcholine (PC), phosphatidyl-
ethanolamine (PE) et le phosphatidylinositol (Pl) avec des proportions respectives de 35%,
25% et 15%. On retrouve également 5 a 10% d’acide phosphatidique et le reste est formé de
composés phospholipidiques mineurs (Sadegh, 2010). La figure 22 illustre les structures

moléculaires et la formation des trois principaux types de phospholipides de I’huile
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de soja (Cifiolo et al, 2006).Ces phospholipides présentent une hydratabilité différente les uns
des autres, (Windermann 1981; Sadegh 2010)

” HO—CH,CH,—~NH; g Phosphatidyl ethanolamine
R—C—0—CH,
i
R’—C”J—O—(l‘,H (11)
0 CHZ—OvFI’—O-X +  HO—CH,CH,~N'(CH;); —— - Phosphatidy! choline

0 (Lecithin)
OH OH
Phospholipide OH
HO Q ——p» Phosphatidyl inositol
-X: Emplacement d’estérification
OH
-H — = Acide phosphatidique

Figure 22 : Structure moléculaire des phospholipides du soja
(Wang et al, 1997)

Il. Raffinage des huiles végeétales
11.1.But du raffinage des huiles végeétales

Le raffinage des huiles végétales a longtemps été consideré comme étant une neutralisation
alcaline de I’acidité des huiles. Cependant, au fil du temps, cette définition s’est €largie a tous
les procédés de traitement post-extraction des huiles. Le procédé de raffinage permet
d’assurer un haut et constant niveau de qualité ainsi que de préparer une huile qui puisse se
préter a des traitements de modification tels que 1’hydrogénation ou I’interesterification, et
cela en éliminant certains catalyseurs indésirables de ces réactions (Matthdus, 2012).
Il .2. Procédés de raffinage des huiles végétales

Le raffinage de I’huile brute de soja peut étre effectué suivant I’un des deux principaux
procédés de raffinage a savoir physique ou chimique (Gunstone, 2004). Le choix de la
méthode a adopter est en fonction de type d’huile a traiter, de sa qualité initiale, Ces deux
méthodes différent 'une de ’autre du point de vue du type et performance de 1’étape de
neutralisation. Dans le cas du raffinage physique, I’huile est débarrassée des acides gras libres
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par de la vapeur d’eau chaude (distillation neutralisante). Le procédé de raffinage chimique,
met en ceuvre, quant a lui, des solutions alcalines pour les neutraliser (Matthéus, 2012).Une
autre méthode de traitement des huiles brutes de soja, utilisant des phospholipase (Djisikra et
al., 2005).Les etapes essentielles du raffinage sont les suivantes: Démucilagination ;

Neutralisation ; Décoloration ; Désodorisation.

11.2.1. Raffinage chimique
11.2.1.1. Dégommage

Le dégommage ou la démucilagination des huiles végétales, premiére étape du raffinage,
consiste en une réduction du contenu de I’huile en phospholipides (Cifiolo et al, 2006 ) .Le
but étant, dans le cas de I’huile de soja, d’amener la teneur en phosphore a un niveau inférieur
ou égal a 200 mg/kg (Matthdus, 2012). Dans cette étape, I’huile est chauffée a une
température de 60 a 80°C, il s’en suit un ajout d’acide phosphorique a 75% (Ghazani et al.,
2013). L’huile et I’acide passent alors dans un mélangeur rapide, puis dans un mélangeur lent
a axe vertical assurant un temps de contact de 15 a 20 minutes. Le mélange est ensuite envoyé

a I’étage de neutralisation (Cifiolo et al, 2006).

11.2.1.2. Neutralisation

Le principe de cette étape repose sur la transformation des acides gras libres en sels de
sodium ou de potassium, c'est-a-dire en savon, lesquels sont trés peu solubles dans 1’huile
mais solubles dans 1’eau (Francois, 1974). L huile dégommé est chauffée a une température
avoisinant les 90°C, il s’en suit une injection de la solution neutralisante (NaOH ou KOH). Le
mélange d’huile et de soude passe dans un mélangeur rapide avant d’étre envoyé vers la
centrifugeuse destinée a séparer les pates de neutralisation (Karleskind et .Denise, 1992).
11.2.1.3. Lavage et séchage
L’opération de lavage se résume a 1’ajout de 10 a 20% d’eau a une température 85°C suivi
d’une centrifugation. Le séchage est effectué dans un sécheur sous pression et permet
d’éliminer 1’eau présente dans 1’huile et de ’amener a un taux d’humidité résiduelle compris
entre 0,05% et 0,1%. Cela permet d’éviter le colmatage des filtres de décoloration et

d’améliorer le pouvoir adsorbant des terres décolorantes (Proctor, 1997).

11.2.1.4 Décoloration
Cette opération vise a éliminer les pigments que la neutralisation n’a que trés partiellement

détruit. Elle élimine également les savons et les phospholipides résiduels, les produits
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d’oxydation, les pesticides, les hydrocarbures aromatiques polycycliques (HAP), les acides
gras trans et conjugués ainsi que les traces métalliques. Elle fait intervenir un phénomeéne
physique : I’adsorption sur des terres décolorantes (Ghazani et Marangoni, 2013). La quantité

d’adsorbant a utiliser dépend de la nature initiale de I’huile a traiter (Kartika, 2005 ).

11.2.1.5 Désodorisation

Dernicre étape du raffinage, la désodorisation a pour objectif d’éliminer les composés ayant

une influence négative sur le golt et I’odeur de I’huile. Les produits responsables de ces

odeurs sont en général des substances volatiles divers (aldéhydes, cétones, ...) (Ortega-

Garcia, 2006).
La désodorisation met en ceuvre une série d’opération :

» la désaération destinée a éliminer 1’oxygeéne dissout dans I’huile, par chauffage a pression
réduite ;

» Le préchauffage, par échange thermique avec I’huile chaude désodorisée ;

» La désodorisation qui consiste a injecter de la vapeur séche dans 1’huile de soja maintenue
sous vide (1-6 mm Hg) a des températures de I'ordre de 225°C, avec un intervalle maximal
de 245°-250°C, pendant un temps relativement long (1h30 a 3 h) (Kartika, 2005).

11.2.2 Raffinage enzymatique
Le dégommage enzymatique est une méthode récente. C’est une technique adéquate
pour le raffinage physique qui requiert de faibles teneurs en phosphore et qui ne peuvent
étre atteintes avec les méthodes conventionnelles de démucilagination (traitement a ’acide,
dégommage a I’eau, super-dégommage, etc.). Cette technique est également connue sous le
nom de procédé Enzymax® (Sadegh 2010 ; Yang et al., 2006). Le but de ce procédé est de
convertir grace a une phospholipase, les phospholipides non hydratables en une forme
hydratable avec pour avantages un accroissement du rendement en huile, des codts réduits
ainsi que la diminution des effluents (Yang et al., 2008; Sadegh, 2010).
Le procédé Enzymax peut étre subdivisé en quatre principales étapes :
1. Ajustement des conditions optimales de réaction de I’enzyme (pH et température).
2. Addition de I’enzyme.
3. Déroulement de la réaction enzymatique.
4. Séparation des phospholipides hydratables de I’huile
Les huiles obtenues a la suite de ceprocédé de dégommage poursuivent un raffinage physique.

Elles sont ainsi envoyées directement a la section de décoloration sans passer par 1’étage de
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neutralisation. En effet, I’¢limination des acides gras libres dans ce cas se fera par distillation

sous vide au cours de la désodorisation.

I11. Lécitase Ultra®

La Lécitase® Ultra fait partie du groupe des estérases carboxyliques. Elle présente une affinité
envers les phospholipides ainsi que les triglycérides (Song et al.,2005, Liu et al., 2010). Cette
enzyme opere dans des conditions qui ne nécessitent pas des quantités importantes d’eau
(Sadegh, 2010, Song et al., 2005).

I11.1. Paramétres analytiques de la lécitase Ultra®

La lecitase® Ultra, comme toute enzyme, joue le role de biocatalyseur en facilitant une
réaction biochimique, afin d’assurer son bon fonctionnement certains parametres doivent étre
définis et contr6lés. Dans le cas du dégommage enzymatique, le pH ainsi que la température
du milieu réactionnel sont deux paramétres primordiaux (Sadeghi., 2010; Yang et al., 2006).
La Lecitase® Ultra a démontré une bonne stabilité dans un intervalle de pH allant de 4.7 & 7.4.
Il a également été observé une dénaturation irréversible aux pH extrémes (Wang et al., 2010).
Sadeghi (2010) a observé que 1I’enzyme présente une activité importante soit lipasique ou
phosphalipasique dans un environnement acide avec une valeur optimale & pH=5. Il a été
observé par wong et al, (2010) la lécitase Ultra® présentait une bonne stabilité & des
températures inférieures a 45°C. Cependant, a des températures excédant 60°C, la stabilité de
cette enzyme tend a décroitre jusqu’a devenir nulle pour des températures élevées, ceci
correspondant a la dénaturation irréversible de la PLAL.

L’effet de la température apparait comment étant différent sur les activités lipasique et
phospholipasique. Ainsi, lorsque la température est inférieure a 40°C, 1’activité lipasique est
plus importante que ’activité phospho-lipasique. A des températures supérieures a 40°C,

I’activité phospholipasique prédomine ; I’activité lipasique est minime. (Wang et al. 2010).
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Figure 23 : Diagramme du dégommage enzymatique (Yang et al., 2008).

111.3. Dégommage enzymatique par la lécitase Ultra®

Au cours du dégommage enzymatique, la Lecitase® Ultra n’agit pas sur les phospholipides
non hydratables (PNH) présents dans I’huile. Ainsi, afin d’obtenir une teneur résiduelle en
phosphore minimale répondant aux normes en vigueur, il est indispensable de procéder a un
prétraitement a I’acide citrique finement dispersé dans ’huile et cela dans le but de convertir
les PNH en phopholipides hydratables (PH) qui peuvent ainsi migrer dans la phase aqueuse et
étre accessibles a ’enzyme. L’action de ’acide citrique est :
» Une chélation des métaux liés au groupement phosphorique des PL.
» Un changement de pH qui induit une modification des charges électriques des PL.
» Un assouplissement de la micelle permettant a I’enzyme d’y pénétrer.

L’enzyme, étant dans la phase aqueuse maintenue en émulsion dans la phase huileuse, elle

agit a I’interface eau-huile sur les phospholipides (Al-zuhair, 2003 ; Dijkstra, 2013). Les
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lysophospholipides, produits de la dégradation des PL par la PLA;, sont alors rendus
hydrophiles et peuvent étre séparés avec 1’eau, tandis que 1’acide gras libéré reste dans I’huile.
11 est a noter également qu’au début de la réaction, les lysophospholipides formés agissent tels
de puissants détergents (pouvoir tensio-actif) qui accélérent le processus en réduisant les
huiles en fines gouttelettes. On obtient ainsi a la fin du dégommage, des gommes les 2-acyl-1-
lysophospholipides, formés par I’action de la PLA; seront isomeérisé en la forme 1-acyle
lysophospholipide semblable (Sadeghi 2010 ; Dijkstra, 2011).

Les lysophospholipides, produits de la dégradation des phospholipides par la PLA;, sont
alors rendus hydrophiles et peuvent étre séparés avec 1’eau, tandis que 1’acide gras libéré reste
dans I’huile. II est a noter également qu’au début de la réaction, les lysophospholipides formés
agissent tels de puissants détergents (pouvoir tensio-actif) qui accélerent le processus en
réduisant les huiles en fines gouttelettes. On obtient ainsi a la fin du dégommage, des gommes
peu visqueuses, de couleur jaune pale, composées a hauteur de 54.3% de lysophospholipides
et45.7% de glycérophospholipides treés hydrophiles qui permettent d’assurer une séparation
aisée des gommes de la phase huileuse et de faibles pertes en huile (Yang et al., 2008 ).

Lecithin + HyO — Phospholipase A1— Lysolecithin + fatty acids
H,C—0—0C—R, H,C—0—0C—R,
H—C—0—0C—R, FHLO Phospholipase Al H—C—OH +HOOC—R,
. i |
H,C —O—I|’—O—X H,C—0—P—0—X
|
OH OH
Phosphatide Lysolecithin

Figure 24 : conversion du phosphatide en lysolecithine sous I’action de la lécitase Ultra®
(Sadeghi, 2010).
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Matériel et Méthodes

I.1.Huile brute

Dans la présente étude, I’huile brute de soja est utilisée (Annexe :07). L’huile brute de soja a
¢té importé de I’Allmagne présente une teneur importante en phosphore (189 ppm), son
acidité oleique est 0,63 %, son indice de peroxyde est 5,8 meq d’O,.

1.2. Enzyme utilisée

La lecitase® Ultra (Novozymes A/S, Bagsvaerd Denmark) est commercialisée sous
forme d’une solution aqueuse contenant approximativement 6,5% de protéines avec

une activité de 10 000 U/g.

I. 3. Dégommage enzymatique a I’échelle laboratoire

Les calculs des quantités des réactifs utilisés.

» La quantité d’acide citrique

une optimisation de ce paramétre a été effectuée pour la Novozyme pour I’huile de soja et une
quantité de 650 ppm d’acide citrique monohydraté est recommandée. La quantité indiquée
pour I’échelle expérimentalle :

650 g acide citrique ——— 1 T d' huile
xg —— 200*107°Td huile

une quantité¢ de 0,13 mg d’acide citrique monohydraté correspondant, pour une solution a
50%, a un volume de 0,212 mL.

» (quantité de soude

la quantit¢ d’enzyme nécessaire pour 200g d’huile brute a traiter, sachant que la quantité
sachant que la quantité d’enzyme recommandée par Novozymes est de 30 ppm :

30 g d'enzyme —— 1T d'huile

x g denzyme —— 2 x107° T d'huile

X g (quantités d’enzyme) = 0,006 g.
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D’autre part, I’enzyme n’est pas ajoutée telle quelle a 1’état pur mais sous forme d’une

solution diluée 4 10 % :
7 X 1000

T=g=V=5"—

Ou: Vi: volume d’enzymes initial ;V = Venyme: VOlume d’enzymes en pL ;T: taux de

dilution,égale @ 10% ;m: masse d’enzymes .d:densitédel’enzyme,d=1,02 ;1000 :Facteur de

conversion du volume en pL.

Venzyme = 58,82 ML

» Calcul de la quantité d’eau a ajouter
L’eau distillée est ajoutée a raison de 2,5 % de la masse d’huile de soja brute a dégommer ;

Veau = 5mL.

Mode opératoire

Une aliquote de 200g d’huile brute de soja est mise dans un ballon en agitation ; I’huile est
chauffée a 70°C. Un volume de 0,21 mL d’acide citrique monohydraté a 50% est ajouté.
L’huile est laissée sous agitation durant 20 min, puis, la température du bain est abaissée et
maintenue a 50 + 0,1°C (température optimale a D’activité de 1’enzyme), une quantité
d’hydroxyde de sodium a 14% est ajoutée, apres 3 minutes d’agitation, 5 ml d’eau sont
additionnés et le melange est laissé agiter durant 3 min.

Enfin , la quantité d’enzymes diluées a 10% est ajoutée, la réaction de catalyse se déroule
pendant un temps déterminé, une fois la réaction est terminée , ’agitation est arrétée et une
centrifugation est réalisée a 4000 tr/min pendant 20 min, puis ’huile dégommée est récupérée

pour le dosage de phosphore residuel.

1.4. Suivi du dégommage enzymatique
L’efficacité du dégommage enzymatique peut étre déterminée par certains critéres qui
permettent de savoir si ’enzyme est active et permit de réduire la teneur en phosphore de

’huile.
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Dosage du phosphore
Principe

La détermination de la teneur en phosphore ou en phosphatides équivalent par la méthode
AOCS Official Methods, Ca 12-55) qui consiste a une calcination de I’échantillon en
présence d’oxyde de zinc, suivie par la mesure spectrophotométrique du phosphore en tant
que complexe bleu d’acide phosphomolybdique.
Mode opératoire

Une aliquote de 200g d’huile brute de soja est mise dans un ballon en agitation ; I’huile est
chauffée a 70°C. Un volume de 0,21 mL d’acide citrique monohydraté a 50% est ajouté.
L’huile est laissée sous agitation durant 20 min, puis, la température du bain est abaissée et
maintenue a 50 £ 0,1°C (température optimale a I’activité de 1’enzyme), une quantité de soude
caustique a 14% est ajoutée, aprés 3 minutes d’agitation, une quantit¢ de 5 ml d’eau est
additionnées et le melange est laissé agiter durant 3 min .

Enfin , la quantit¢ d’enzymes diluées a 10% est ajoutée, la réaction de catalyse
se déroule pendant un temps déterminé, une fois la réaction est terminée , l’agitation
est arrétée et une centrifugation est réalisée a 4000 tr/min pendant 20 min, puis

I’huile dégommée est récupérée pour le dosage de phosphore residuel.

I1.1. Construction du plan expérimental

La méthode des plans d’expériences est préconisée afin d’optimiser la démarche de
réalisation d’expériences. Elle permet d’une part, de modéliser des phénomenes complexes
rencontrés dans la plupart des procédés de fabrication ou d’expériences en laboratoire et
d’autre part, de comprendre aussi bien les relations liant la réponse avec les facteurs, que les
facteurs entre eux. Le but étant d’obtenir un maximum d’informations avec un minimum
d’expériences, ce qui est synonyme de gain de temps et de productivité (Tinsson, 2010).

Le plan utilisé dans cette partie est le plan box-behnken (figure 25), qui est un plan a trois
facteurs et qui comporte douze essais auxquels un ou plusieurs points centraux sont ajoutés
(Goupy, 2000).

Le plan d’expérience a été réalisé par le logiciel JMP 10.0, le plan généré comprend 15
essais dont trois repetés en centre du domaine, mais aussi les calculs statistiques permettant

d’évaluer la qualité du modele mathématique (Goupy, 2002).
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Figure 25 : Plan de Box-Behnken pour trois facteurs (Goupy, 2002)

Le tableau VIII regroupe les niveaux des facteurs, les valeurs mesurées et prédites des

teneurs en phosphore résiduel. Les résultats montrent que les teneurs en phosphore résiduel

varient de 0,48 a 9,66 ppm. A partir des données du tableau VIII, les valeurs expérimentales

et prédites sont étroitement proches.

La figure 25 illustre les valeurs observées en fonction des valeurs prévues pour les

teneurs en phosphore résiduel (ppm). Le graphique de la figure 26 soutient les faibles

variations entre les valeurs observées et prédites; tous les points sont inclus dans les

intervalles de confiances. Le coefficient de détermination R2 de 0,97 indique une bonne

corrélation et affirme des similarités entre les valeurs expérimentales et théoriques

Tableau V111 : Matrice du modele de Box-Benkhen (en valeurs codées et réelles des
niveaux des trois variables) et les valeurs expérimentales et prédites des trois des
trois facteurs (Akrouche et Charfa, 2013).

Enzyme (ppm) NaOH (uL) Temps (h) Phosphore (ppm)
) X1 Xz X3
Essai

Valeurs | Valeurs | Valeurs | Valeurs | Valeurs | Valeurs Valeur Valeur

codees | reelles | codées | réelles | codées | réelles | mesurée predite
1 0 30 0 225 0 5 1 1,46
2 -1 25 -1 175 0 5 6,5 6,75
3 0 30 -1 175 -1 4 10 9,66
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4 0 30 0 225 0 5 1,9 1,46
5 0 30 1 275 -1 4 4 473
6 1 35 0 225 1 6 4.8 471
7 0 30 1 275 1 6 2,2 2,53
8 1 35 1 275 0 5 5,5 5,25
9 1 35 -1 175 0 5 9,5 10,32
10 1 35 0 225 -1 4 6,6 6,11
11 -1 25 1 275 0 5 4 3,17
12 -1 25 0 225 -1 4 4.6 468
13 0 30 -1 175 1 6 7 6,26
14 -1 25 0 225 1 6 0 0,48
15 0 30 0 225 0 5 1,5 1,46
12
10 -
se 7 -
52 67 .
k] s k
o 4 i
-
27 :
0 -
-2 I I T T I I
-2 0 2 4 G 8 10 12
Teneur en P Prevue P=0 0026
R carre=0 97 RMSE=0 8601

Figure 26 : Graphique des valeurs observées en fonction des valeurs prédites pour les

teneurs en phosphore residuel (Akrouche et Charfa, 2013)

» Modgéle global et manque d’ajustement

Akrouche et Charfa (2003) ont constaté a partir des donnés de 1’analyse de la variance que

I’analyse de la régression du modele (la teneur en phosphore résiduel) a montré des carrés des
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moyennes de modele soit supérieur aux carré des moyennes de résidus. Par ailleurs, le rapport
de Fisher (F) indique la valeur de 18,20 pour ce modéle correspondant a une probabilité de
(P< 0,0026). D’apres ces résultats, Ils ont conclut que le modele exprime de forte
significativité vis-a-vis de la réponse expérimentale de la teneur en phosphore

Les résultats de traitement statistique indiquent que les défauts d’ajustement de modéele ne
sont pas significatifs. Il faut noter que lorsque le test de défaut d'ajustement est non
significatif, ainsi le modéle est jugé bon (Goupy, 2006). Akrouche et Charfa (2013) ont
constaté que le défaut d’ajustement est n’est pas significatif (p<0,1063), ainsi il a une forte
capacité d’explication des résultats expérimentaux et est jugé bon.
> Effets des facteurs
La significativité des effets des trois paramétres (la quantité d’hydroxyde de sodium, la
quantité d’enzyme, le temps d’incubation) ainsi que leurs interactions sur la réponse (la teneur
de I’huile dégommée en phosphore résiduel) ont été examinés par Akrouche et charfa (2013)

suivant 1’analyse de la variance.

Plus la différence entre la valeur du coefficient (estimation) et I’erreur standard est grande,
plus le facteur est jugé influent. Cela peut se traduire par la comparaison du rapport de
coefficient et de D’erreur standard indiquée par le «Rapport t ». Autrement dit, la
significativité augmente avec la baisse de la valeur de probabilité ; elle est considérée

statistiquement significative pour les valeurs de t inférieures a 0,05.

Les effets de facteurs sont jugés significatifs selon 1’ordre décroissant suivant : quantité
d’enzyme®> quantité d’enzyme> quantité Hydroxyde de sodium %> quantité d’hydroxyde de
sodium> temps d’incubation. Par ailleurs, les effets de trois interactions quantité d’enzyme-
quantité de NaOH, quantité d’enzyme- temps d’incubation et quantité de soude- temps sont
jugés non significatifs. 1l apparait que la quantité de hydroxde de sodium ajoutée au cours du
dégommage entraine des effets quadratique et linéaire considérables comparativement a ceux

de la quantité d’enzyme.

D’apres les résultats obtenus précédemment, le modele mathématique peut se présenter
sous forme de polynomes de second degré. Le modele s’est simplifié par 1’élimination des

effets jugés non significatifs dans 1’analyse.

v =1,4666 + 1,4125x, — 2,1625X, — 1,4X5 + 1, 5541x2 + 3, 35417x2
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L’intérét de modéliser la réponse par un polyndme montre que son usage permet de
résoudre la plupart des problémes et ce sont eux qui ont la faveur des expérimentateurs (Indira
etal., 1991 ; Goupy, 2000).

11.2. Détermination et validation des conditions optimales

Les conditions optimales de dégommage enzymatique de 1’huile de soja sont déterminées
par la maximisation de la désirabilité avec le module de Profileur de prévision du logiciel de
JMP. Les conditions optimales des trois facteurs étudiés, quantité d’hydroxyde de sodium a
14% (ul), quantité d’enzyme (ppm) et temps d’incubation (h) sont 237,34ul ; 26,86 ; 5,9
respectivement. Ces conditions permettent d’obtenir une réponse de minimiser la teneur en
phosphore résiduel a 0,125ppm (Tableau IX).

Les valeurs théoriques optimales sont soumises a une validation expérimentale, trois essais
sont préparés dans les conditions optimales déterminées. Les résultats obtenus sont différentes
de la réponse prédite (la teneur résiduelle de phosphore de 1’huile de soja dégommeée).

Tableau IX : Conditions optimales et habituelles du dégommage enzymatique pour 200g d’huile

brute.
) Conditions Valeurs optimales
Variable ) o
habituelles predites
Quantité d’enzyme (ppm) 40 26,86
Quantité de la soude (uL) 231,4 237,35
Temps de réaction (h) 6 5,90
Teneur en phosphore résiduel (ppm) 10 0,126

Le résultat obtenu ne confirme pas la prévision proposée par le plan d’expérience : la teneur
en phosphore doit étre de 0,125 ppm, en revanche elle est de 0,698 ppm, ceci il pourrait
s’expliquer par : Pactivité et la performance de la lécitase ultra® pourraient ne pas étre les
mémes entre cette presente étude et celle initiée par Akrouche et Charffa (2013), d’ou la
nécessité de proposer un protocol experimental permettant de vérifier la performance et
I’activité de la lecitase Ultra®. D’autres travaux rapportés par Yang et al. (2006) sur
I’optimisation du degommage enzymatique de I’huile de colza par la variation de trois
facteurs (quantité d’enzyme, pH et température du milieu réactionnel) en utilisant le modele
Box-benken, ont abouti aune correspondance entre la reponse optimisée réellement obtenue et

celle predite par le modéle mathématique.
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Tableau X : teneurs en phosphore des huiles dégommeées obtenues dans les conditions optimales

Essali Enzyme (ppm) | NaOH (ul) | Temps de reaction (h) | Phosphore (ppm)
1 26,86 237,34 59 0,65
2 26,86 237,34 59 0,68
3 26,86 237,34 59 0,75
Moyenne - - 0,690
Ecart type - - 0,05
Valeur predite - - - 0,126
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CONCLUSION

Le dégommage constitue une opération importante dans le raffinage des huiles végétales.
Plusieurs méthodes ont été mises au point ; a cet effet, I’une les plus récentes en la matiére de
dégommage est le déegommage enzymatique faisant intervenir des enzymes pour favoriser
I’élimination des phospholipides.

Nous avons verifié les conditions optimales (quantité d’enzyme, quantité d’hydroxyde de
sodium et temps de la réaction) qui ont été prédites par un modele mathématique en utilisant
les plans d’expérience.

Les résultats de ’optimisation ont été obtenus ultérieurement par Charfa et Akrouche
(2013) sont : quantité de I’enzyme est de 26,86 ppm, le volume d’hydroxyde de sodium a
14% est de 0,273 ml et le temps de réaction est de 5,9 h. Ainsi il permet d’obtenir une teneur
en phosphore résiduel (réponse) de 0,12 ppm. En revanche nous n’avons pas pu aboutir a une
ressemblance entre la valeur réellement obtenue (expérience réalisée) avec celle prédite par le
model (plan d’expérience), mais la teneur en phosphore résiduelle reste inférieure a la limite

maximale tolérée (<10 ppm).
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Annexe 2

.Tableau XI : Matrice de corrélation des résultats

1 ACI IP K230 K270 CARO | CHLORO | Poly ORTHO | DPPH | PRD H202 | K225 | BCARO | FER. | RANC
ACI. 1

IP. 0,837 |1

K230. 0,627 |065 |1

K270. 0,31 013 |0,727 |1

CARO. 0,04 0,05 | 0,707 |0,78*** |1
CHLORO | 0,11 0,07 | 0,66  |082**]096 |1
POLYPH | -0,24 -0,50* | 0,22 0,61** | 0,71 |0,68*** |1

ORTHO |-0,24 |051* |-0,11 | 0,44 0,46 0,60 0,72%** |1

DPPH. 015 | -041 |031 0,68%** | 0,777 | 0,77*** | 0,98*** | 0,76*** | 1

PRD 027 |-0,50 |0,19 0,65** | 0,75 | 0,76*** [ 0,96*** | 0,83** [097 |1

H202 -015 |-0,37 | 0,16 0,70*** | 0,60 | 0,65** 0,80*** | 0,83*** | 0,81 | 0,87*** | 1

K225 -0,08 [0,06 |0,70%* | 0,63** |0927 |0,80*** | 0,61** 0,18 0,64~ | 087 |040 1

BCARO |-012 |-036 |-023 |0,33 0,21 0,30 0,68*** | 0,86*** | 0,68 | 059" | 0,81*** [ -0,05 |1

FER. -028 | -049 |09 0,59** | 0,68 | 0,62** 0,97*** | 0,67*** | 0,94 | 0,717 | 0,83*** | 0,62** | 0,69*** | 1
RANCI. [-0677 |-0,75 |-043 0,10 0,19 0,18 0,60** 0,68*** | 0,54" | -0,38 0,71*** | 0,14 | 0,70*** [ 0,67 |1

Aci : Acidité ; Ip: Indice de peroxyde ;Car :Carotenoides ; Chloro: Chlorophylles ; Poly : Poly phénols; Ortho. : Ortho-diphenols; PRD :
Pouvoir réducteur ;B-caro : B-caroténe ; Fer.: Pouvoir Quelateur ; Ranc : Rancimat. (*) Corrélation significative (p<0,05) ; (**) Corrélation

hautement significative (p<0,01) ; (***) Corrélation trés hautement significative (p<0,001).
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Figure 1: Chromatogramme type des esters méthyliques des acides gras huile d’olive

1 : acide palmitique (C16 :0), 3 : acide stéarique (C18 :0), 4 : acide oléique (C18 :1 [n-9]), 5 :
acide oléique (C18 :1 [n-7]), 6 : acide linoléique (C18 :2), 7 : acide linolénique (C18 :3), 8 :
acide arachidique (C20 :0), 9 : acide gadoléique (C20 :1).
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Figure 2: Courbe de conductivité sous les conditions d’oxydation accéléré (110°C, 10 I/h)

d’un échantillon d’huile.
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Annexed

Tableau I : Donnés oléicoles dans Quatre wilayas (M.A. 2015).

Superficie Oliviers en L Total olivier Oliviers en
) Oliviers isoles ;
occupée masse complanté rapport
WILAYA (ha) Nbre d'arbre | Nbre d'arbre | Nbre d'arbre | Nbre arbres
SKIKDA 10 212 1026 010 384 194 1410 204 867 931
BOUIRA 31031 2827 400 278 900 3106 300 2002 500
BISKRA 3009 661 243 102 785 764 028 347 386
ORAN 6 454 1153653 104 537 1258 190 743 373
Total en Algérie 348 196 - - -
Nbre : Nombre.
Production Production d'olive
Total
pour | pour Rendement | Productio | Rendeme
WILAYA conserve | I'huile | Prod. Olivs d'olive n d’huile | ntd'huile
Qx Qx Qx Kg/arbre HI Litres/Qx
311
SKIKDA 0 030 311030 35,8 68 430 22,0
361
BOUIRA 5273 216 366 489 18,3 60 950 16,9
BISKRA 38070 [29042 67 112 19,3 3210 11,1
ORAN 79981 | 5230 85211 11,5 575 11,0
Total
Algérie 1749345 | 4038055 - 20,8 715970 17,70
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Quelque définition selon COI/.2003/Doc. n° 15/Rév. 2.

L’huile d’olive est 1’huile provenant uniquement du fruit de I’olivier (Olea europaea L.) a
I’exclusion des huiles obtenues par solvant ou par des procédes de réestérification et de tout
meélange avec des huiles d’autre nature.

Les huiles d’olive vierges : sont les huiles obtenues du fruit de 1’olivier uniquement par des
procédes mécaniques ou d’autres procédes physiques dans des conditions, thermiques
notamment, qui n’entrainent pas d’altération de 1’huile, et n’ayant subi aucun traitement autre
que le lavage, la décantation, la centrifugation et la filtration.

L’huile d’olive raffinée est I’huile d’olive obtenue des huiles d’olive vierges par des
techniques de raffinage qui n’entrainent pas de modifications de la structure glyceridique
initiale.

Vocabulaire spécifique pour I’huile d’olive vierge. selon COI/.2003/Doc. n® 15/
Révision.2.

1. Attributs négatifs

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

Moisi — humide : Flaveur caractéristique de 1’huile obtenue d’olives attaquées par des
moisissures et des levures par suite d’un stockage des fruits pendant plusieurs jours dans
I’humidité.

Vineux-vinaigreé : Flaveur caractéristique de certaines huiles rappelant le vin ou le vinaigre

Acide-aigre : Cette flaveur est due fondamentalement a un processus de fermentation aérobie
des olives ou des restes de pate d’olive dans des scourtins qui n’auraient pas €té lavés
correctement, qui donne lieu a la formation d’acide acétique, acétate d’éthyle et éthanol.

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

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

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

Foin — bois : Flaveur caractéristique de certaines huiles provenant d’olives séches

Grossier : Sensation bucco-tactile dense et pateuse produite par certaines vieilles huiles
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Lubrifiants : Flaveur de I’huile qui rappelle celle du gazole, de la graisse ou de 1’huile
minérale.

Margines : Flaveur acquise par 1’huile a la suite d’un contact prolongé avec les eaux de
végetation qui ont subi des processus de fermentation

Saumure : Flaveur de 1’huile obtenue d’olives conservées en saumure.

Sparte : Flaveur caractéristique de 1’huile obtenue d’olives pressées dans des scourtins en
sparte neufs. La flaveur peut étre différente selon qu’il s’agit de scourtins fabriqués a partir de
sparte vert ou de sparte sec.

Terre : Flaveur de 1’huile obtenue d’olives ramassées avec de la terre ou boueuses et non
lavées.

Ver : Flaveur de I’huile issue d’olives ayant subi une forte attaque de larves de la mouche de
I’olive (Bactrocera Oleae).

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

Bois humide : Flaveur caractéristique d’huiles extraites d’olives ayant fait 1’objet d’un
processus de congélation sur I’arbre.

2. Attributs positifs

Fruite : Ensemble des sensations olfactives caractéristiques de 1’huile, dépendant de la variété
des olives, provenant de fruits sains et frais, verts ou mdrs, percues par voie directe et/ou
rétronasale.

Amer : Golt élémentaire caractéristique de 1’huile obtenue d’olives vertes ou au stade de la
véraison, percu par les papilles caliciformes formant le V lingual.

Piquant : Sensation tactile de picotement, caractéristique des huiles produites au début de la
campagne, principalement a partir d’olives encore vertes pouvant étre percu dans toute la
cavité buccale, en particulier dans la gorge.

Médiane : la médiane étant le 50° percentile d’une distribution de nombres ordonnés par

ordre croissant. En termes plus simples, la médiane représente la valeur centrale d’une série
ordonnée de nombres impairs, ou bien la moyenne de deux valeurs centrales d’une série
ordonnée de nombres pairs.

Intense, lorsque la médiane du I’attribut est supérieure a 6

Moyen, lorsque la médiane de ’attribut est comprise entre 3 et 6

Léger, lorsque la médiane de I’attribut est inférieure a
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Résumé

L’objectif de cette étude est de caractériser quelques huiles d’olives de différentes variétés de Biskra et
d’examiner I’effet de la région sur la variété Chemlal, en s’appuyant sur la détermination de quelques paramétres
physico-chimiques ainsi que 1’évaluation du pouvoir antioxydant de I’ensemble des échantillons. Les indices de
qualité de ces huiles (acidité, Indice de peroxyde, K232, K270) montrent qu’elles appartiennent a la catégorie «
extra-vierge ». Le dosage des composés phénoliques totaux et ortho-diphénols révele des teneurs qui différent
quantitativement suivant la variété et la région de provenance. La stabilité oxydative est meilleure pour les huiles
qui présentent des teneurs appréciables en polyphénols totaux et un rapport acide oléique/acide linoléique
(C1:1/C1g:2) élevé. La capacité antioxydante des extraits méthanoliques évaluée par cing méthodes est
proportionnelle a la teneur des variétés en polyphénols totaux et ortho diphénols, ce qui est illustré par des
corrélations positives hautement significatives. L’extrait méthanolique de 1’huile de variété Chemlal et Tableout
de Biskra se montrent trés performantes. En revanche les extraits méthanoliques de Frantoio Biskra et Chemlal
Skikda montrent des activités antioxydantes moins élevées. D’autre part, le dégommage des huiles de table est
une étape cruciale qui doit étre bien suivie pour I’obtention d’une huile de table de qualité. Le dégommage
enzymatique a été jugé plus rentable que la méthode conventionnelle. Notre contribution consiste a valider les
conditions optimales du dégommage enzymatique préalablement déterminées par des plans d’expériences, en
s’appuyant sur le model Box-Benken. Les résultats ont montré que la teneur en phosphore résiduelle réellement
obtenue ne confirme pas la prévision proposée par le plan d’expérience ce qui nécessite la vérification de
I’activité de la lécitase Ultra. Les données de notre étude ont permis de conclure que les huiles d’olives examinée
sont intéressantes pour leur valeur nutritive et thérapeutique et que ce potentiel est influencé a la fois par la
variété considérée et la région de culture.

Mots-clés : Huile d’olive, Cultivar, polyphénols totaux, activité antioxydante, dégommage enzymatique.

Abstract

The objective of this study is to characterize a few different varieties of olive oils of Biskra and to
examine the effect of the region on the variety Chemlal, based on the determination of some physicochemical
parameters and the antioxidant properties of all samples. Quality indexes (acidity, peroxide value, K232, K270)
show that the analyzed oils belong to the 'extra virgin' category. The determination of total phenolic compounds
and ortho-diphenols reveals different quantities depending on variety and growing area. Oxidative stability is
better for oils presenting significant levels of total phenolics and high ‘oleic acid/linoleic acid (Cyg1/Cyg:) ratio.
The antioxidant capacity of methanolic extracts evaluated by five methods is proportional to the content of total
phenolics and ortho-diphenols, showed by highly significant positive correlations. The methanol extract of
Chemlal variety of oil and Tableout Biskra are very efficient. However, the methanol extracts of Frantoio Biskra
and Chemlal Skikda show lower antioxidant activities. Besides, the degumming of edible oils is a critical step for
obtaining good quality table oil. Enzymatic degumming considered more profitable than the conventional
method. Our contribution aimed to validate the optimal conditions of enzymatic degumming previously
determined by experimental design, based on the Box-Benken model. The results showed that the residual
phosphorus content actually obtained does not confirm the prediction proposed by the experimental plan, which
requires verification of Lecitase Ultra activity. The data in our study concluded that olive oils are interesting for
their nutritional and therapeutic value and this potential influenced by both variety and region where the olives
come from.
Keywords: Olive oil, cultivar, total phenolics, antioxidant activity, enzymatic degumming.
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