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[ ntroduction

Introduction

L'intérét croissant pour la santé dont fait preuve notre société, explique le
développement de I'industrie olécole et |’augmentation de la consommation de |’ huile
d’olive dans le monde, en particulier dans la région méditerranéenne ou la culture de I’ olivier
S éend au méme rythme que lacivilisation.

L’amédlioration qualitative de I’ huile gagne a bénéficier de plus d’ effort de recherche et
la vaorisation de la richesse du patrimoine oléicole. Pour parvenir a cela, encore faut-il
effectuer le choix judicieux du matériel végeétal le mieux adapté aux conditions locales et le
sélectionner (au plan quantitatif et qualitatif) afin de surmonter les restrictions inhérentes au
dével oppement de ce secteur.

L’ Algérie dispose d’'importantes ressources olécoles peu ou pas valorisées jusgu’ici.
Les oléastres, dont I'infertilité avec les cultivars est connue, ont joué un réle clé dans la
diversification variétade. Ancétres sauvages des oliviers, ils présentent un patrimoine
génétique extrémement riche qui constitue une ressource précieuse pour |'amélioration future
des variétés d'oliviers cultivées, notamment en ce qui atrait aux caracteres d'adaptation locale
et de résistance aux maladies (Breton, 2002).

Cependant, I’ oléastre a toujours été considéré comme porte greffe ou pour I’ appropriation de
nouvelles terres, soit délaissé, abandonné aux incendies quand il n'est pas indélicatement
coupé pour son bois ou pour aimenter le bétail. En Australie, certains oléastres produisent
des huiles aux caractéristiques organoleptiques excellentes et constituent une source
potentielle de cultivars supérieurs pour I'industrie oléicole (Wirthensohn et al., 2001). En
Tunisie, ces ressources ont suscité un intérét considérable. Les éudes effectuées sur I"huile
extraite des olives sauvages tunisiennes, montrent que les facteurs d’ ordre genétique et le
stade de maturité des fruits s adjugent une place de choix dans la définition de la qualité de
cette huile (Baccouri et al., 2008).

De vastes espaces incultes sont occupés par |’ oléastre a Bjaia, ces ressources n’ attirent
guasiment I’intérét de personne. Son huile dont on ne sait pratiquement rien de ses vertus,
peut étre produite en grande quantité puisgue il en est une espece autochtone, qui n’a jamais
bénéficié d'intervention humaine pour se propager. Ces ressources, peuvent, s elles sont
sérieusement prises en charge, donner un sérieux coup de fouet alafiliére olécole qui endure
des faibles rendements en raisons du vieillissement du verger, de la sécheresse ayant sévi
durant les deux derniéres décennies et la non maitrise des conduites culturales qui constituent

I” une des préoccupations de I’ ol & culteur (Hamdi et Khandixhe, 2008 ).
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Dans ce cadre, il est intéressant d’ éudier cette huile pour permettre sa valorisation et
connaitre ainsi ses bienfaits nutritionnels et thérapeutiques. Pour cela, nous avons entrepris ce
présent travail dans le but de caractériser I'huile extraite des fruits de dix oléastres de la
région de Bgjaia

La premiere partie de ce travail consiste en une synthése bibliographique sur |’ ol éastre
et I'olivier cultivé, le fruit, la composition et la qualité de I"huile, les paramétres permettant

une digtinction variétale, les antioxydants et les méthodes d'évaluation de la capacité
antioxydante.

La deuxiéme partie, expérimentale, est consacrée a |’ éude des caracteres biométriques
des fruits, la détermination des indices de qualité de I’ huile, la composition en acides gras, le
dosage des composés phénoliques (polyphénols totaux et ortho-diphénols) et des pigments,
I'identification des tocophérols et des composés phénoliques individuels par HPLC,
I'’estimation de la stabilité oxydative (Rancimat) ains que I'évauation de I'activité

antioxydante de I’ huile et des extraits méthanoliques des échantillons d’ huile d’ ol éastres.






Synthése bibliographique Olivier sauvage et cultivé

[.1. Olivier sauvage et cultive

[.1.1. Historique et origine botanique

Les formes cultivée et sauvage de I’ olivier sont considérées comme deux variétés de la
sous espéece Olea europaea appartenant a la famille des Oleaceae. (Zohary, 1994; Médail et
al., 2001). Le type sauvage, un complexe de formes non cultivées et chétif, classé
conventionnellement comme Olea europaea var. oleaster ou sylvestris, est un composant de
la végétation thermophile méditerranéenne (Bronzini et al., 2002; Breton et al., 2006).

Bien que I'origine de ces deux variétés soit obscure, plusieurs hypotheses ont été
suggérées. Des noyaux et du bois carbonisés d'oliviers ont éé trouvés dans beaucoup
d’ emplacements archéol ogiques au Proche Orient datant de 8000 ans avant Jésus-Christ, et les
évidences indirectes suggerent l'utilisation des olives sauvages par |I’homme depuis le
septieéme millénaire avant Jésus-Christ (Firestone, 2005). L’expansion de |'olivier a éé

stimul ée par des facteurs climatiques et anthropiques (Terral et Arnold-Simard, 1996).

L’ huile d'olive a éé utilisée en tant que carburant de lampe, et comme lubrifiants; le
fruit a été facilement traité par la salaison, et le bois employé pour la boiserie et comme
carburant (Terral et al., 2004). L'huile servait aussi dans la fabrication des parfums et
onguents dans les industries crétoises et mycéniennes. Les olives sauvages plutdt que
cultivées ont été apparemment préférées, et étaient employées pour des préparations
meédicinales (Firestone, 2005).

En Algérie, I’ oléastre véritable aurait existé depuis des millénaires avant notre ere, mais
aucune indication ne permet d'en comprendre I'évolution (Mendil et Sebai, 2006). Son
importance dans |’ alimentation des anciens habitants de Djerba, en Tunisie, qui, en pressant
ses fruits, obtenaient de |’ huile, a été dgja citée (Boudribila, 2004).

|.1.2. Domestication
La diversification variétale des especes cultivées résulte du processus de domestication

qui se fonde sur des déterminants biologiques et des faits sociaux (Gepts, 2004).

L’ apprentissage de la propagation vegétative a permis a I’ arboriculture fruitiere de se
développer. Des preuves archéologiques indiquent que parmi les premiers arbres fruitiers
cultivés par I’homme se trouvaient |'olivier, la vigne et le figuier (Goor, 1962). Les trois

espéces signalées ont en commun leur propagation végétative facile par des procédés simples
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(boutures, regjets, souquets et semis) qui exigent, en général, des propagules de taille
relativement grande (COI, 2000).

Les évidences archéologiques, géographiques et biologiques rendent compte que
I’olivier cultivé dérivait de la domestication de I’ ol éastre avant 6000 ans au Proche Orient et
dans la péninsule ibérique et s'est probablement réalisée sur de longues périodes (Terral,
2000; Besnard et al., 2001). La domestication était multi-locale; plusieurs origines ont été
suggérées en Tunisie, Algérie, Corse, Maroc, Itaie, Palestine et France, car les cultivars
partagent des ressemblances génétiques avec les oléastres locaux de ces régions (Breton et al.,
2008).

On peut raisonnablement penser que les premiers oléculteurs ont choisi dans des bois
des oliviers sauvages améliorés par sélection, des individus qui on retenu leur attention en
raison de quelques caractéristiques utiles (Terral et Arnold-Simard, 1996; Besnard et Bervillg,
2000). Actuellement, les variétés cultivées difféerent des oléastres par la taille supérieure et la
teneur en huile de leurs fruits, criteres qui, alliés a la productivité et a |’adaptation a
I’ environnement, ont été ceux qui ont déterminé la sélection de ces individus pour leur culture
(Lumaret et Ouzzani, 2001; Bervillé et al., 2005; Doveri et Baldoni, 2007).

1.1.3. L' olivier sauvage

Olea europeae L. var sylvestris, plus communément nommé oléastre « Azeboj en
berbére» se présente comme un buisson épineux dont les rameaux ont une section presgue
carrée, a feuilles persistantes réduites et a fruits ordinairement petits et non comestible
(Bennani-Kabchi et al., 2000; Lumaret et al., 2004; Ozkaya et al., 2009). Dans des zones
soumises a une activité humaine, ces especes peuvent atteindre jusqu’a 15 metre de hauteur
(Carrion et al., 2010).

Ces formes spontanées ou sub-spontanées se trouvent essentiellement dans les maquis
des régions mediterranéennes (figure 1) et ils forment méme de vraies foréts en Espagne, en
Algérie et en Asie Mineure (Chevalier et al., 1948).

L’ oléastre, est présent sous deux formes non distinguables morphol ogiquement, soit
indigene, soit feral dérivant de descendant ensauvagé d'olivier. Il est caractérise par une
lenteur de croissance et |le passage tardif en phase de production ainsi gqu’une remarquable
longévité (Besnard et Bervillé, 2000; Lumaret et al., 2004).
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41° N

B Sauvage
0 Cultivée

Figure 1. Distribution des formes sauvages et cultivée de I'olivier dans le bassin méditerranéen
(Carrion et al., 2010).

L’'oléastre pousse généralement sur des terrains relativement pauvres a reliefs
accidentés. Dans les zones semi-arides comme dans le sud de I’Espagne et en Afrique du
nord, il peut étre rencontré sur les rives de cours d’ eau temporaires (Durand et Terral, 2005).
Il se multiplie par voie sexuée a partir des semences (graines) dispersées par le vent et les
oiseaux (Spennemann et Allen, 2000; Alcantara et Rey, 2003). D’ un point de vue écologique,
il possede un role dans la protection des sols des éventuelles désertifications dues a sa
résistance aux conditions environnemental es défavorables (Mulas et Deidda, 1998).

1.1.4. L olivier cultivé

L'olivier cultivé constitue dans la plupart des pays du bassin méditerranéen, la
principale source fruitiére, tant pour le nombre d’ arbres cultivés que pour |’ importance sociale
et économique de sa culture et son réle environnemental (Lumaret et al., 2004).

L'olivier cultivé est un arbre de 5 & 15 m de haut suivant les variétés et les conditions de
culture, au tronc sinueux dont I'écorce crevassée présente des feuilles lancéolées et des fruits
de forme et de teneur en huile assez variables selon la variété considérée. Sa longévité et sa
productivité dépassant les centaines d’années et la production commence apres 5 a 6 ans de
plantation (Chevalier et al., 1948; Fabbri et al., 2009).

Pour conserver les caractéristiques de I'olive et de I'huile, I'olivier est multiplié par voie
végétative; par bouturage et tres souvent par greffage, car le greffon bénéficie de certaines
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propriétés du porte-greffe. Le greffage sur oléastre est pratiqgué dans plusieurs pays
meéditerranéens et de nombreuses variétés ont été obtenues, différentiées par leurs ports ainsi
gue par la phénologie et |a morphologie des feuilles et des fruits qui sont caractérisés par des
formes locales (Breton et al., 2006).

1.1.5. Critéres d’identification de la forme sauvage et cultivée del’olivier

L’ olivier et I’ oléastre sont considérés comme trés proches botaniquement; les botanistes
en ont fait deux variétés de la méme sous espece europaea. Entre I’ olivier cultivé et sauvage,
on sattend en priorité a des différences dues au génotype ainsi qu’'a I’environnement
(Besnard et Bervillé, 2000). La diversité génétique de I’ oléastre est beaucoup plus large que
celle de I’ alivier cultivé puisgque ce dernier a éé déplacé et structuré par I’ homme au dépend
de ses besoins (Breton et al., 2006; Hannachi et al., 2008a).

A travers le bassin méditerranéen, |’ oléastre différe de I’ olivier cultivé par la présence
de poussés épineuses, de petites feuilles ains que par un petit fruit caractérisé par un
mésocarpe peu charnu et un contenu faible en huile (Amane et al., 1999; Breton et al., 2008).
De plus, le diametre de la croissance de I'arbre différencie I'olivier sauvage du cultive.
D’apres Terral et Arnold-Simard, (1996), des oliviers mis en culture, croissent plus
rapidement que leurs congéneres sauvages. Méme s'ils sont cultivés a sec, un espacement des
individus, I’éimination des compétiteurs, des amendements et |a taille suffisent a expliquer
des différences de cinétique de croissance (Durand et Terral, 2005).

Letableau (1) nous récapitule les criteres d’ identification de laforme sauvage et cultivée

del’olivier.

Tableau | : Critéres d’identification de laforme sauvage et cultivée de I’ olivier (Green, 2002).

Ciriéres _ Formeet taille des Tailledes )
Architecturedel’arbre M ésocar pe

Olivier feuilles fruits

Arbuste généralement denseg; | - Ovae adliptique

Sauvage branches minces, courtes et X < lcm Charnu mas
- -3a8cmdelong mince
épineuses
-Elliptiques lancéolées a
Cultivé Arbre > 15 m avec plusieurs | lliptiques 2adcmde | ~ oo et dense
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[.2. Oliveet huiled’olive (sauvage et cultivé)

1.2.1. L olive
1.2.1.1. Structure et caractéristiques

Le fruit est une drupe a épicarpe d'abord vert puis noirdtre a maturité compléte, de
forme ovoide, sphérique ou alongée et de dimensions tres variables selon lavariété (figure 2).
En général, |’ ol éastre présente un petit fruit peu charnu de 0,5 a 1,2 cm par rapport al’ olivier
cultivé (1,2 a4 cm) (Hannachi et al., 2008a).

L’ olive est constituée de trois parties : |’ épicarpe (cuticule) composé de I’ épiderme et de
la cuticule, le mésocarpe (la pulpe) qui constitue la majeure partie du fruit et contient des
vacuoles chargées d'huile ains que I'endocarpe (noyau), qui est I'unité principale de
dispersion et de propagation tres caractéristique de la variété (Rodriguez et al., 2008); c'est
une forme sclerifiée, fusiforme et uni-tégumentaire composée de deux valves asymétriques
protégeant une graine, la superficie montre des sillons longitudinalement alignés (Terral et al.,
2004).

Epicarpe

M ésocarpe
Embryon

Endocarpe

Tégument

Figure 2 : Structure del’ olive (Cimato et al., 2001)

L’ olive atteint son poids maximal aprés huit mois suivant la période de floraison et subit
des modifications physiologiques et des changements de couleur indiquant sa maturité et son
dével oppement morphologique final (Bouaziz et al., 2004). Ce développement engendre un
changement de taille, de couleur, de composition et de saveur (Pinheiro et Esteves da Silva,
2005; Baccouri et al., 2008).

1.2.1.2. Composition chimique du fruit

L’ olive dispose d' un contenu distinct en huile pour I’ oléastre et I’ olivier cultivé, d ou
son intérét comme parametre de caractérisation et d’identification de ces derniers (Hannachi
et al., 2008a; Hannachi et al., 2009). De plus, I’ olive renferme une quantité considérable en

eal, des protéines, des polysaccharides, des minéraux et une trés grande variété de composés
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mineurs afaibles teneurs qui conféerent al’ huile ses qualités gustatives et sa stabilité (Roehlly,
2000; Conde et al., 2008).

1.2.2. Huiled olive

L’ huile d’ olive est I huile provenant uniquement du fruit de I’ olivier (Olea europaea L.)
al’exclusion des huiles obtenues par solvant ou par des procédés de réestérification et de tout
mélange avec des huiles d’ autre nature (COI, 2003).

1.2.3. Classification del’huile d’olive

Les huiles d'olive peuvent étre classées selon diverses catégories établies selon les
caractéristiques des huiles. Le Conseil Oléicole International a ainsi répertorié quatre
catégories d'huile d'olive qui sont I’huile d’olive vierge extra, huile d olive vierge, vierge

courante et vierge lampante (COI, 2003).

|.2.4. Composition biochimique del huile

L huile d'olive est constituée d une fraction lipidique prédominante comprenant une
part triglycéridique et les acides gras libres (Berra, 1998), et d’ une fraction insaponifiable que
I’on retrouve en moindre proportion mais qui offre a I"huile ses propriétés sensorielles et
biologiques distinctes (Pinelli et al., 2003; Murkovic et al., 2004).

1.2.4.1. Lafraction saponifiable
La fraction saponifiable est constituée d' acides gras et de leurs dérivés (acylglycérols,
phosphatides). Elle représente environ 99% de I'huile et lui confére la plupart de ses

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

1.2.4.1.1. Lesglycérides

Les triglycérides constituent le principal composant de I’ huile d'olive, ils résultent de
I’ estérification du glycérol par les acides gras, et présentent plus de 95% des lipides totaux
(Zarrouk et al., 1996), dont la mgjorité (environ 25 a 58,76%) se présente sous forme de
trioléine (Abazaet al., 2002; Ollivier et al., 2003).

1.2.4.1.2. Lesacidesgras

La composition en acides gras constitue un paramétre primordia pour |’évaluation
gualitative d’une huile d’ olive. Cette composition est trés variable et dépend de la variété, du
climat et de la région de production, de I'année et la période de récolte ains que des
techniques d’ extraction et des conditions de stockage (Zarrouk et al., 1996; Ait Yacine et al.,
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2002). Des normes telles que celles du COI régulent cependant cette variabilité en placant des

limites hautes et basses sur les proportions de chacun des acides gras (annexe 1).

Peu ou pas d attentions ont été accordées a la composition en acides gras de I’ huile
d’oléastre. D’ aprés Hannachi et al. (2009), I"huile d’ oléastre et d’olivier cultivé ont la méme
composition qualitative en acides gras, et I'huile d oléastre présente une composition
conforme aux normes données par le Conseil Oléicole Internationa (Baccouri et al., 2008).
L’ abondance de I’ acide oléique (Cyg1) caractérise le profil en acides gras de |’ huile d’olive
sauvage et cultivé. De plus, ces huiles sont constituées d’ un pourcentage modéré d’ acides gras
poly-insaturés essentiels, notamment I’ acide linoléque (Cig:2) €t I’ acide linolénique (Cag:3), €t
d’ acides gras saturés a savoir les acides palmitique (Cqg:0) €t stéarique (Cqg,0) (Ollivier et al.,
2006; Hannachi et al., 2009).

1.2.4.2. Lafraction insaponifiable

Cette fraction présente 1 a 2 % de la composition totale de I’ huile, et comptent plus de
230 composés présents essentiellement dans I”huile d olive extra vierge (Servili et al., 2004,
Huang et al., 2008). Ces composes dérivent uniguement de fruits ayant subi un processus
d’ extraction physique, alors que la plupart des autres huiles vegétal es subissent des raffinages
et des traitements chimiques qui causent leur déplétion en composants nutritifs (Dilis et
Trichopoulou, 2008).

1.2.4.2.1. Lestocophérols

Dans I'huile d'olive, les tocophérols sont présents sous forme libre ou estérifiée.
L’isomeére a représente 90% des tocophérols totaux (Blekas et al., 1995; Aguilera et al.,
2005), alors que le &-tocophérol existe sous forme de trace (Psomiadou et al., 2000). Les
teneurs en tocophérols, genéralement rapportées pour une huile d olive d’une bonne qualite,
varient de 100 a 300 mg/Kg (Perrin 1992; Allaout et al., 2009). Les taux rapportés pour des
huiles d' oléastres oscillent entre 309 a 782 mg/Kg et sont significativement dépendants du
génotype et du degré de maturité des fruits (Baccouri et al., 2008)

L’a-tocophérol est ’analogue ayant ’activité biologique la plus ¢élevée, doté de la plus
forte activité vitamine E dans |’ huile d'olive (Grigoriadou et al., 2007); c’est |’ antioxydant
lipidique majeur (Kiritsakis et Osman, 1995; Kamal-Eldin et Appelakist, 1996).

En plus de leur activité antioxydante, les tocophérols ont été associés a des effets
bénéfiques a I’ égard des maladies cardiovasculaires et des cancers de diverses localisations
(Assmann et Wahrburg, 2001).
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1.2.4.2.2. Les pigments

La couleur de I'huile d'olive est le résultat d’ une solubilisation de deux types de
pigments lipophiles, les chlorophylles et les caroténoides présents dans le fruit source
(Gandul-Rojas et al., 2000).

La présence de pigments naturels est parmi les facteurs majeurs affectant la qualité
d’une huile, vu que leurs teneurs est en rapport avec la couleur qui est un attribut de base dont
le consommateur tient en considération (Salvador et al., 1998; Torres et Maestri, 2006 ;
Moyano et al., 2008). De plus, ils ont un réle important a I’égard des caractéristiques
technologiques et la stabilité de I'huile due a leur nature antioxydante en obscurité et
prooxydante en présence de lalumiére (Rahmani et Saad, 1989; Criado et al., 2008).

Les teneurs en pigments sont fonction de la variété, du degré de maturité des fruits, des
conditions environnemental es, des conditions d’ extraction et notamment du stockage (Cichelli
et Pertesama, 2004; Beltran et al., 2005; Giuffrida et al., 2007).

% Lescaroténoides

L’huile d olive vierge présente des teneurs variables en caroténoides alant de 1 & 100
ppm, avec une prédominance de la lutéine et du B caroténe (Minguez-Mosquera et al., 1991 ;
Psomiadou et Tsimidou, 2001 ; Luaces et al., 2005). Les teneurs rapportées pour des huiles
d oléastres tunisiennes oscillent entre 1,68 a 4,19 mg/Kg, et sont hautement affectées par le
stade de maturité des fruits (Baccouri et al., 2007a).

Le B-caroténe a activité provitamine A, est rapporté comme un puissant inhibiteur de la
photooxydation de |"huile d’'olive en présence de pigments photosensibles (Rahmani et
Csallany, 1998; Psomiadou et Tsimidou, 2002).

% Leschlorophylles

Les chlorophylles représentent un groupe de tetrapyroles a magnésium, responsables de
la nuance verdatre de | huile d'olive et se retrouvent a des teneurs variant entre O et 20 ppm
(Gandul-Rojas et Minguez Mosquera, 1996); celles rapportées pour des huiles d oléastres
varient de 1,9 a4,04 mg/Kg (Baccouri et al., 2007a).

Les chlorophylles a et b existent naturellement dans les olives fraiches; |es phéophytines
a et b présentent 40 a 80% des chlorophylles totaux de I’huile et sont formées durant le
broyage et le malaxage des fruits suite a la libération d acides (Minguez-Mosguera et al.,
1990; Luaces et al., 2005; Criado et al., 2007 ).

Exposés a la lumiére, ces pigments acquiérent une activité prooxydante par formation
de I’oxygéne singulet causant ainsi la dégradation des propriétés organoleptiques de I’ huile
(Rahmani et Saad, 1989; Velasco et Dobarganes, 2002).

10
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1.2.4.2.3. Les substances aromatiques

L’arbme et la saveur sont des traits typiques de I'huile d’'olive déterminés par sa
composition et sa teneur en composes volatiles tels que les hydrocarbures, aldéhydes, alcools,
cétones, furanes et esters, qui sont des molécules de faibles poids moléculaire (Vichi et al.,
2003; Luna et al., 2006).

Dans des huiles fraiches, la mgorité des composés volatils proviennent de la
dégradation des acides gras polyinsaturés suite a une cascade de réactions enzymatiques,
appelées voie lipoxygénase (LOX), qui se produit lors du processus d'extraction de I’ huile
(Aparicio et Morales, 1998; Ben Temime et al., 2006). Ainsi, des quantités variables
d'hexanal, d'hexanol et d'acétate d'hexyle dérivent de I’ oxydation de I'acide linoléque, tandis
que la transformation enzymatique de I'acide linolénique aprés hydroperoxydation conduit a
des composes tels que le cis-3-hexenal, le trans-2-hexenal, le cis-3- hexenal, le trans -2-
hexenal, I'acétate de cis-3-hexenyl (Kiritsakis, 1998; Cavalli et al., 2004; Kalua et al., 2007).

L’ étude menée par Baccouri et al. (2007a) sur la détermination du profil en composés
volatils des huiles d' oléastres tunisiennes, a permis I'identification de 45 composés volatils
dont certains ont été rarement cités dans la littérature et le role est suggéré en rapport avec la

fragrance de !’ huile.

|.2.4.2.4. Lesstérols

Les stérols correspondent a 20% de la fraction insaponifiable de I huile d’ olive et sont
présents sous forme libre et estérifiée aux acides gras (Phillips et al., 2002; Matos et al.,
2007).

Les teneurs en stérols de I'huile d'olive varient de 1000 a 3000 mg/Kg (Ryan et al.,
1998; Matos et al., 2007). Le B-sitostérol est le principal stérol de 1’huile d’olive et représente
plus de 75% des stérols totaux dont les propriétés thérapeutiques sont bien discutées
(Gorinstein et al., 2003). Les autres stérols sont le A-5-avenastérol, le campestérol et le
stigmastérol (Ryan et al., 1998; Ben Temime et al., 2008 ).

Les stérols sont des composeés important pour la stabilité de I’ huile puisqu’ils agissent
comme inhibiteurs des réactions de polymérisation a température élevée et fournissent un
important paramétre pour la détection d’ adultération des huiles (Velasco et Dobargane, 2002;
Garcia-Gonzalez et al., 2007).

1.2.4.2.5. Leshydrocarbures
Le principal hydrocarbure de I'huile d'olive est le sgualéne; un terpene insaturé
(isoprénoide) dont le taux dans I'huile d’olive varie de 136 a 708 mg/100g (Owen et al.,

11
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2000b). Le sgualene est un précurseur de syntheses des stérols, caractérisé par une stabilité
élevée sous des conditions d autooxydation et contribue ainsi a la stabilité de I’ huile apres
exposition a la lumiére (Nenadis et Tsimidou, 2002; Psomiadou et Tsimidou, 2002). D’ apres
Rao et al., (1998), le squalene peut avoir une activité chimio-protectrice contre le cancer du

colon.

1.2.4.2.6. L es composés phénoliques

Les composés phénoliques contribuent fortement au go(t piquant, a I’ astringence et a
I’amertume de I’ huile d’ olive (Brenes et al., 2000; Mateos et al., 2004) ains qu’a sa bonne
stabilité oxydative (Gutfinger, 1981; Gomez-Alonso et al., 2002 ). Mais s'ils sont aujourd’ hui
au centre de nombreuses études, ¢’ est surtout pour leur potentiel en matiére de prévention de
lasanté humaine (Vissers et al., 2004; Maiuri et al., 2005; Garcia-Villabaet al., 2010).

Ces composés ont en commun la présence d'un ou de plusieurs cycles benzéniques
porteurs d’ un nombre variable de fonctions hydroxyles. Leur classification est basée sur le
nombre et la nature des substituants (Ribereau-Gayon, 1968; D’ Archivio et al., 2007).

Une forte teneur en composés phénoliques semble constituer un attrait nutritionnel et
donc pourrait favoriser une variété d’ olive plutdt qu’ une autre. Les teneurs usuelles pour une
huile d olive oscillent généralement entre 75 a 700 mg /Kg (Morello et al., 2005; Issaoui al.,
2007). Des teneurs se trouvant dans cet intervalle, ont été notées pour des huiles d’ oléastres
(Baccouri et al., 2008; Baccouri et al.,2010).

Différentes familles de composés phénoliques sont présentes dans les olives et dans les

huiles; les classes les plus importantes sont :

a. Lessecoiridoides
Les secoiridoides (figure 3), appartiennent au groupe des coumarines, caractérisés par la
présence de I’ acide élénolique dans leurs structures moléculaires (Tripoli et al., 2005; Bendini
et al., 2007). Chez les Oleaceae, les secoiridoides dérivent des oléosides caractérises par une
fonction 8,9-oléfinique exo-cyclique (ester d'acide éénolique et d'un résidu glycosidique)
(Soler-Rivas et al., 2000).

Les secoiridoides aglycone de I'huile d'olive dérivent des formes glycosidiques
essentiellement I’ oleuropeine, demethyloleuropeine et le ligstroside suite al’ activité endogene
de la B-glucosidases durant le broyage et le malaxage des fruits (Romero-Segura et al., 2009).

Les dérivés secoiridoides les plus abondants de I'huile d'olive sont la forme
dialdehydique de I’ acide éénolique liée a I’ hydroxytyrosol (3,4-DHPEA-EDA) et au tyrosol
(p-HPEA-EDA), un isomére de I'oleuropeine aglycone (3,4-DHPEA-EA) et le ligstroside
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aglycone (p-HPEA-EA) (Angerosa et al., 1996; Servili et al., 1999; Gomez-Alonso et al.,
2002).

HO
HO 0= - COOCH m
3 HO o:l/ COOCH;
S .
Ligstroside - 1 Oleuropeine x
aglycone aglycone = O
OH OH
R O 20 R O 0O
HO | HO ~
Z o] @]
I R: OH Forme dialdehydique !
0 de |’ oleuropéine aglycone. 0 CH3
R: OH Décarboxyméthyl oleuropéine aglycone R:H Forme dialdenydique du
R: H Décarboxyméthyl ligstroside aglycone ' ligstroside aglycone

Figure 3: Formules chimiques des secoiridoides présents dans I huile d olive (Mateos et al., 2001;
Bendini et al., 2007).

b. Lesalcoolsphénoliques

L’ hydroxytyrosol (3,4-dihydroxyphenyl-éhanol) et le tyrosol (p-hydroxyphenyl-
éthanol) (figure 4) sont les principaux alcools phénoliques présents dans I'huile d'olive
(Bendini et al., 2007; Ocakoglu et al., 2009). Ils dérivent respectivement de I’ hydrolyse de
I’oleuropeine aglycone et du ligstroside aglycone (Tsimidou, 1998). Ces deux phénols
existent essentiellement sous forme estérifiée dans une huile fraichement extraite (Angerosa et
al., 1995). Durant le stockage, les formes libres prévaent suite aux réactions d’hydrolyse
(Cinquanta et al., 1997).

OH / \ CH,CH,OH OH CH,CH,OH

Tyrosol OH"  Hydroxytyrosol

Figure 4: Formule chimiques des principaux acools phénoliques présents dans I'huile d olive
(Ollivier et al., 2004).
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D’ autres acools phenoliques ont été détectés tels que I” hydroxytyrosol acétate (Brenes
et al.,, 1999), tyrosol acétate (Mateos et al., 2001) et la forme glycosidique de
I" hydroxytyrosol (Bianco et al., 1998).

c. Lesacidesphenoliques

Les acides phénoliques (figure 5) sont des phénols monomeéres de structure
hydroxybenzoique (Ce-C,) et hydroxycinnamique (Cs-C3), présents a des proportions
inferieures a 1 mg /Kg dans I'huile d' olive (Carrasco-Pancorbo et al., 2004; Bendini et al.,
2007).

CH=CH—-COOH CH=CH—-COOH CH=CH—COOH
COOH

d O @
N P
CH,0 OCH, OH
OH Ou OH |

Acide sinapique Acide p-coumarigue Acide caféique @
COOH OH

COOH COOH OH
== Acide
- | = | protocatéchique
CH,O OCH ) X
OH OH

Acide siringique

Acide vanillique Acide gallique

Figure 5: Formule chimique des principaux acides phénoliques del’ huile d’ olive (Perrin, 1992).

d. Lesflavonoides
Les flavonoides (figure 6) de structure générale en Cis (Ce-Cs-Co)
représentent 2% de la fraction phénolique polaire; il sagit de |’ apigenine et de la lutéoline
(Vazquez Roncero, 1978; Ocakoglu et al., 2009). La (+)-taxifoline (flavonol) a récemment été
identifiée dans |’ huile des variétés Arbequina et Picual espagnoles (Carrasco-Pancorbo et al.,
2004).

Lutéoline

Apigenine

Figure 6: Formule chimiques des flavonoides présents dans |’ huile d olive (Murkovic et al., 2004).
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e. Leslignanes
Les lignanes (figure 7), formés de deux unités de phénylpropane, sont présents a des
concentrations considérables dans I’ huile d’olive. Ils sont représentés essentiellement par le
pinoresinol et le 1-acetoxypinoresinol (Brenes et al., 2000; Owen et al., 2000a; Allalout et al.,
2009).

R: H Pinoresinol
R: CH3COO 1-acetotypinoresinol

HO

Figure 7: Formule chimique des lignanes présents dans |’ huile d’ olive (Owen et al., 2000a).

f. Leshydroxy-isochromanes

Identifiés récemment par Bianco et al. (2001), les hydroxy-isochromanes sont générés
par |'interaction de |’hydroxytyrosol et les composés carbonylés résultant du processus
d’ extraction de I'huile (figure 8). lls sont représentés par le |-phenyl-6,7-dihydroxy-
isochromane et le 1-(3"-methoxy-4"-hydroxy) phenyl-6,7-dihydroxy-isochromane.

K\ O R, R;=H I-phenyl-6, 7-dihydroxy isochromane
R,
‘ ‘ R,=OH, R2= OCH; 1-(3'-methoxy-4"-hydroxy)
henyl-6, 7-dihydroxy-isochromane.
HO R, pheny ydroxy
OH

Figure 8 : Formule chimique des hydroxy-isochromanes (Boskou, 2009).

|.2.5. Composés phénoliquesimpliqués dans|’amertume del’ huiled’ olive

L’amertume de I’huile d'olive, si non excessif, est un attribut positif liée a la présence
de polyphénals; elle est d' autant plus intense que les teneurs en ces derniers sont plus élevées
(Angerosaet al., 2001). Elle est principalement liée ala variété et au degré de maturation des
fruits (Boskou et al., 2005; Inargjos-Garcia et al., 2010), aux systémes d’irrigation (Tovar et
al., 2001) ainsi gqu’' au processus d extraction (Artgjo et al., 2006).
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Diverses études ont été effectuées sur la caractérisation des huiles d'olive vierges par
guantification des composés phénoliques. La plupart de ces études ont été dirigées pour
identifier le rapport entre différents composés phénoliques et I'amertume de I’ huile d' olive.
En générd, I'intensité de I’amertume est liée ala présence de composés phénoliques dérivés
de I’ hydrolyse de I’ oleuropeine et du ligstrosides (Angerosa et al., 1996; Gutierrez- Rosales et
al., 2003; Mateos et al., 2004).

Selon Kiritsakis, (1998) et Garcia et al. (2001), la forme diadehydique de I’ acide
decarboxymethyl elénolique liée a I'hydroxytyrosol (3,4-DHPEA-EDA) et |'oleuropeine
aglycone (3,4-DHPAE-EA) sont les composés majeurs responsables du godt amer de I huile
d'olive. Tovar et al. (2001) ont attribué la note amére et piquante aux dérivés du ligstrosides
tels que Décarboxyméthyl ligstroside aglycon (p-HPEA-EDA). Gutierrez-Rosales et al.
(2003) ont enregistré des corrélations positives entre I’ amertume et les forme dial dehydique et
aldéhydique du décarboxymethyl-oleuropeine aglycone et la forme dialdehydique du
décarboxymethyl ligstroside aglycone. Andrewes et al. (2003) ont identifié la forme
dialdehydique du decarboxymethyl ligstroside aglycone (p-HPEA-EDA) comme principal

compose responsabl e de la sensation piquante de I’ huile d’ olive.

Dans un rapport récent, Beltran et al. (2007) ont essayé d' établir un rapport entre le
contenu en composés phénoliques et le Ko,s (Indice d’ amertume). 1ls ont obtenu un modéle de
prévision pour l'intensité de |'amertume basé sur le contenu en phénols. Afin de fournir des
moyens faciles pour estimer I'amertume, des huiles ont été classées par leur contenu en
composes phénoliques dans quatre catégories. Les huiles non ameres ou a amertume presque
imperceptible correspondent aux niveaux les plus bas en composés phénoliques, soit
220mg/Kg d'huile. Les huiles légerement ameéres correspondent a 220-340mg/K g, les huiles
ameres avec des taux de 340 a410mg/K g, et les huiles tres ameéres ont le contenu le plus élevé

en polyphénols totaux; soit 410mg/Kg.
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|.3. Parameétres de caractérisation variétale

Le probleme de choix variétal revét une importance particuliere. Au nombre de critéres
régissant ce choix en oléiculture, on peut citer divers ééments, tels que la productivité, | auto
et I’hétérocompatibilité, la résistance aux ravageurs ou des limitations particuliéeres tenant au
milieu en plus de la préférence d’'un cultivar par rapport a un autre (Inglese, 1994). Divers
études menées pour comprendre |’effet variétal sur les modifications de la composition
qualitative et quantitative de I’ huile d’ olive, ont confirmé I’ efficacité de quelques paramétres
pour caractériser des huiles de différentes variétés (Stefanoudaki et al., 2000; Aparicio et
Luna, 2002).

|.3.1. Caractéresliés aux fruits
1.3.1.1. Poidsdesfruits

L’ étude des criteres pomologiques constitue la base de la classification et de
I’identification d’un grand nombre de cultivars (Hannachi et al., 2007). D’ apres El Antari et
al. (2003b), une distinction nette entre des variétés a huile de la collection méditerranéenne
est obtenue grace aux poids des fruits. Manai et al. (2006) ont également utilisé ce paramétre
pour caractériser cing descendants d’ oliviersissus d’ hybridation.

1.3.1.2. Teneur en huile

Le rendement en huile est considéré comme un critére important lors d’une sélection
variétale. |l a été utilisé par Sanchez Cacas et al. (1999), Abaza et al. (2002) et Allalout et al.
(2009) pour caractériser des variétés cultivées en les classant comme variétés a teneur élevée,
moyenne ou faible par rapport a la matiere seche. Ce parametre a éte utilisé par Hannachi et

al. (2009) pour différencier I’ olivier cultivé de |’ ol éastre.

1.3.2. Caractéresliésala composition biochimiquedel’huile
1.3.2.1 Lacomposition en acides gras

La composition en acides gras, permet de faire une distinction variétale (Ranalli et al.,
1997; Motilva et al., 2001; Issaoui et al., 2007). Des différences dans les taux en acides
oléique, linoléigque et stéarique ont été généralement les plus signalées. L’ éude menée par
Uceda, (2009) a permis d'évaluer le pourcentage de variabilité du profil en acides gras de 78
variétés en considérant le facteur variété. L’acide stéarique présente le pourcentage de
variabilité le plus élevé (77,92%), suivie de I’acide linoléique (77,8%), aors que I'acide

oléque et palmitique présentent des pourcentages de variabilité respectifs de 74,7 et 71,67 %.
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D’ aprés Fiorino et Nizzi Grifi (1991), cités par El Antari et al. (2003a), I’ acide stéarique peut
étre utilisé pour une distinction variétale.
Baccouri et al. (2007a) ont rapporté que les proportions en quelques classes d acides

gras sont intéressantes pour caractériser des popul ations d’ ol éastres tunisiennes.
Des teneurs en acides gras de quelques huiles d oléastres et d'oliviers cultivés sont

représentées dans le tableau (11).

Tableau 11 : Composition en acides gras (exprimé en % en acide oléique) de quelques huiles d' alive
de variétés et d' huiles d ol éastre.

Huiles Origine Ci:0 |Ci50 | Cigl | Cig2 | Cig:3 | Co0 r éférences
H3 11,1 |21 768 |68 065 | 047
ZI2 87 3 784 |71 0,7 0,5 _
Baccouri
ZI1 9,2 35 748 |10 0,8 0,5
8 o al. (2008)
% MAT22 ? 11,9 |22 711 |124 |o72 |04
[
‘6 Oléastre 1 2 129 |258 |689 [1252 |08 |051
Oléastre 2 1651 |279 |s5781 1983 |165 |056 Hannachi et
Oléastre 3 1211 |17 7155 | 1252 134 |013 al. (2009)
Ouedati 8 10,09 |220 |6926 [1533 |080 |032 Dabbou
g Chemchali E 11,81 | 256 |61,31 [2010 |070 |0,34 al. (2010b)
RS
5 | Azerad 1283 | 173 |7703 |601 [011 |059
> 2 Douzane et
Chemlal No) 16,41 0,98 73,38 | 6,54 Traces | Traces
o = al. (2010)
Limli < 14,36 | 0,72 75,0 7,08 0,21 0,04

1.3.2.2. La composition en triglycérides

Outre leur réle dans la détection de |’adultération des huiles (Ollivier et al., 2003;
Christopoulou et al., 2004), la détermination de la composition triglycéridique constitue un
élément de caractérisation aussi important que la composition en acides gras qui permet une
identification des variétés d huiles d’ olive (Stefanoudaki et al., 1997; Cerretani et al., 2006).
L’étude menée par Diaz et al. (2005) sur la caractérisation des huiles d'olive vierge
espagnoles, a démontré la possibilité d’'une identification d une huile obtenue des olives de
‘“Manzanilla Cacerena’’ gréace a sa composition chimique, essentiellement son profil en

triglycérides utilisant une analyse par composante principale.
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1.3.2.3. Les pigments
Des différences essentiellement quantitatives des pigments contenus dans le fruit et

I”huile d’olive vierge de plusieurs cultivars ont été rapportées par plusieurs auteurs (Roca et
Minguez-Mosqguera, 2001). Ces différences peuvent étre utilisées pour établir des affinités

et/ou des différences taxonomiques (Criado et al., 2007).

Le tableau (111) nous donne quelques compositions en pigments de quelques variétés

d huilesd’ oliveitaliennes et d’ huiles d’ ol éastres tunisiennes.

Tableau |11 : Composition en pigments de quelques variétés d' huiles d' olive itdiennes et d huiles

d’ ol éastres tunisiennes

) o Chlorophylles Caroténoides
Huile Origine Référence
(mg/Kg) (mg/Kg)

H3 51 4,2
8 |z12 2 6,4 39 Baccouri et al.
g 11 E 26 1 (2008)

MAT22 3,2 2,3

Ghiacciolo 18,9 14,6 _
£ | siancolitia 2 8,93 3,98 Cerretani et .
§ Giarraffa = 13,7 7,10 (2008)

1.3.2.4. Les composés phénoliques
Les composes phénoliques sont tres variables d’une huile a une autre, tant sur le plan

guantitatif que qualitatif. De nombreuses éudes ont montré que certaines variétés d'olives
étaient plus riches en polyphénols totaux que d autres (Vinha et al., 2005; Tura et al., 2007;
Gomez-Rico et al., 2008) et que le profil en composés phénoliques peut servir pour une
caractérisation variétale (Brenes et al., 1999; Mateos et al., 2001; Oliveras-Lopez et
al., 2007).

Le tableau (1V) donne les teneurs en polyphénols totaux et ortho-diphénols de quelques

huiles d’ ol éastres tunisiennes et cultivars tunisiens et espagnoles.
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Tableau IV : Teneurs en polyphénols totaux et ortho-diphénols de quelques huiles d oléastre

tunisiennes et cultivars espagnols (exprimées en mg Equivalent d’ acide caféique /KQg)

) o Polyphénols Ortho- .
Huiles Origine o Référence
totaux diphénols
H3 435 217,6 Baccouri et al.
8 1212 2 |ss 176,3 (2008)
g |21 5 255 140
e ~
MAT22 186 105
Picual o 219,00 18,92 Gutiérrez et al.
c
Hojiblanca g 217,00 18,67 (2002)
g Arbeguina w 85,3 3,99
® | Jemri Ben Guerdane 364,12 199,20
> | chemlali zarzs o 43113 213,24
. = Zarrouk et al.
Zalmati = 506,62 188,12
= (2008)

Andjelkovic et al. (2008) ont rapporté qu’ une distinction variétale est plus évidente en
utilisant la composition en phénols individuels plutét que les taux en composés phénoliques
totaux. Dans cette optique, Gomez-Alonso et al. (2002) ont caractérise les variétés
« Arbeguina et Picual » espagnoles grace au profil HPLC des composés phénoliques. Le 1-
Acetoxypinoresinol, 3,4-DHPEA-AC (4-(acetoxyethyl)-1,2-dihydroxybenzene) et le
ligstroside aglycone ont été les marqueurs les plus efficaces pour une distinction variétae.
Pareillement, Carrasco-Pancorbo et al. (2004) ont pu caractériser les variétés Arbequina,
Picual, Hojiblanca, Lechin de Sevilla, Lechin de Granada et Cornicabra en quantifiant 14
acides phénoliques; Hojiblanca présente le taux le plus élevé en acide hydroxyphenyl
acétique, Picual note un taux considérable en acide sinapinique, protocatechique et caffeique,
Lechin de Sevilla présente une teneur élevée en acide gallique, Lechin de Granada note un
taux appréciable en acide gentisique aors que Arbequina et Cornicabra présentent les profils

les plus faibles.

Letableau (V) donne les teneurs en phénols individue s de quelques cultivars.
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Tableau V: Teneurs en phénolsindividuels de quel ques variétés d’ huiles d' olives (mg/K g)

Origine | Variétés PTC |H- Tyr | 34- p- 3,4- p- Ol Lig | Pin AcPin | lut apig | Référence
tyr DHPEA | acide | DHPEA- | HPEA- | Agl Agl
-AC Cmr- | EDA EDA
ltalie Peranzana | 253,36 [ 1,52 | 3,80 75,75 40,79 [861 |- 7,85
Moraiolo |179,93]0,36 | 342 24,83 26,63 | 1457 33,47 .
Baiano et al.
Frantoio |17834]054 |3,92 - © 34,60 24,43 | 14,98 25,32 - - - (2009)
Moraiolo | 179,88 0,36 | 3,60 57,92 46,23 | 2320 18,17
Turquie | Ayvalik 32975[11 [0, 67 0,04 2,27 | 0,84
Gemlik 274,09 3,02 | 9,42 ) 0,03 ) ) ) ) ) | 1,38 | 483 | Ocakogluet
Memecik | 33092232 | 1417 08 24 |1066| &- (2009
Espagne [ Picual 17,8 [105 [12,8 0,3 82,0 31,0 35974871295 [49 |- -
Picudo |75 100 |24 01 14,0 7,3 409 |70 [312 |68 Brenesetal.
Hojiblanca 58 |60 [101 04 |1320 271 |1349|155|308 |37 (2000)
France | Aglandau [ 175,76 [ 24,06 [ 7,89 0,5 9,38 95,43 18,82 1,52 | Andjekovic
Tanche 212 | 49,25 | 27,64 017 |10,77 109,25 15,05 | 1,34 | etal. (2008)

PTC: polyphénols totaux determinés colorimetriqguement (mg Equivalent acide galique /Kg); Htyr: hydroxytyrosol; Tyr: tyrosol; p- acide Cmr : p- acide coumarique; 3,4
DHPEA- AC: (4-(acetoxyethyl)-1,2-dihydroxybenzene); 3, 4-DHPEA-EDA: forme dialdehydique du decarboxymethyl oleuropéine aglycone; p-HPEA-EDA : forme
dialdehydique du decarboxymethyl ligstroside aglycone ; OlIAgl: oleuropéine aglycone, LigAgl: ligstroside aglycone; Pin: pinoresinol ;AcPin: (+)-1-acetoxypinoresinal ; lut:

lutéoline ; apig: apigénine.
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[.3.2.5. L es composés aromatiques

La qualité sensorielle de |"huile d’olive est largement étudiée en utilisant I’ évaluation
sensorielle et/ou I’ analyse de la composition en substances volatils (Stefanoudaki et al., 2000;
Aparicio et Luna, 2002; Dhifi et al., 2005).

Zarrouk et al. (2008), sur une caractérisation de trois variétés tunisiennes, ont montré
des différences qualitatives et quantitatives dans les proportions en composes volatils. La
variété Zalmati est caractérisée par | absence d’ acétate d’ hexyl et par la présence de traces du
(2)-hex-3-enyl acétate qui existe a des taux appréciables chez la variété Chemlali Zarzis qui
se singularise aussi par la présence de 1-penten-2-one. Cependant Baccouri et al. (2007a) ont
pu sélectionner des huiles d oléastres tunisiennes gréce a leur profil en composés volatils
caractérisés par la présence d hydrocarbures mono et sesquiterpene qui sont rarement
rapportés pour des huiles d olive de variétés.

La concentration des composeés volatils dépend du niveau et de I'activité des enzymes qui sont

génétiquement déterminés (Angerosa et al., 1999).

Le tableau (VI) donne les taux en (%) de quelques composeés volatils d huiles d’ oliviers

sauvage €t cultivés.

[.3.2.6. Lesstérols

Le profil en stérols a été proposé pour une classification des huiles d’olive selon la
variété du fruit (Ranalli et al., 2002; Alves et al., 2005).

Rivera del Alamo et al. (2004) ont étudié la composition stérolique de quatre variétés
espagnoles; le 5-avenasterol et le campestérol ont été rapportés comme plus efficients pour
une caractérisation variétale. Un pourcentage de 19,53% en 5-avenasterol par rapport aux
stérols totaux a été noté pour la variété Chemlali Tataouine. Ce rapport était de deux fois plus
élevé que ceux rapportés pour des variétés espagnoles (Salvador et al., 2001) et quelques
variétés tunisiennes (Ouedati et al., 2009).

Une nouvelle approche pour une caractérisation geographique de I’ huile d'olive vierge
provenant de six pays (Espagne, Italie, Grece, Tunisie, Turquie et Syrie) utilisant la fraction
insaponifiable a montré que le profil stérolique permettait une caractérisation des huiles
d olive tunisiennes, syriennes, grecques et espagnoles qui présentent des taux appréciables par

rapport aux autres provenances (Alonso-Salces et al., 2010).
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Tableau VI : Taux en (%) de quelques composes volatils d’ huiles d oliviers sauvage et cultiveés.

Huile d’ olive sauvage Huiled’olive cultivé
(Baccouri et al., 2007a) (Haddada et al., 2007)
17 Mat7 | SB6 | SB12 | CEG6 Chétoui | Regregui | Neb Jmel | Jarboui
Hexanol 8,85 - - - - 0,9 1,4 2 5,6
(E)-3-hexen-1-al - - 83,3 - - - - - -
(E)-2-hexenal - 10,6 - - - 14.3 60.5 0.8 7.9
(E)-2-hexen-1-ol - 40,8 - 11,9 28,8 - 25 1 5.6
Heptanal 435 2,38 - - - traces 0,2 - 0,1
Heptanol 0,76 - - - - - - - traces
Tricyclene 1,11 - 0,2 - - - - - -
a-Pinene 5,07 - 2,19 18 - - 0,5 0,8
Camphene - - 0,03 - 3,32 - - - -
Sabinene 1,38 - 0,09 - - - - - -
Myrcene 0,91 - - - - - - - -
2,3-Dehydro-1,8-cineole | 0,75 - - - 3,83 - - - -
Ethyl hexanoate 1,19 - - - 1,9 - traces - -
p-Cymene 3,03 | 091 - 161 0,75 - - - -
Limonene 337 | 1,7 - 2,02 0,13 09 - 0,2 29
1,8-Cineole 122 | 7,75 - 13,6 1,13 - - - -
(E)-ocimene 1,1 1,3 - 1,09 3,26 0,6 0,2 traces 1,3
v-Terpinene 0,62 - - 0,45 7,45 - - - -
Nonanal 1,93 | 3,82 - 0,9 - 04 0,6 0,5 0,9
(E,E)-2,4-octadienal - 4,42 - - - - - - -
Phenyl ethyl alcohol 5,89 - - 1,67 - - - - -
Camphor - 0,45 - 0,48 - - - - -
Decanal - 0,74 | 101 - - - - - -
o-Copaene - - 1,17 | 484 - traces traces 0,1 0,2
Longifolene - 0,56 - - - - - - -
p-Caryophyllene 098 | 2,73 - 0,87 2,38 - - -
B-Selinene 252 | 2,46 - 2,03 24,8 - - - -
(E,E)-o-farnesene 0,67 - - - 2,3 0,4 0,4 0,3 0,5
Liguloxide - - - - 2,93 - - - -
Tricosane - - - 44.8 - - - - -
Sesquiterpene 56,3 20 45 29 50 - traces traces -

* |7, Mat7, SB6, SB12, CEG6 par rapport alarégion de provenance
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[.3.2.7. Composition en tocophérols

Le contenu en tocophérols, antioxydants liposolubles de I huile d’ olive, est étroitement
lie alavariété (Delana et al., 2002; Allalout et al., 2009). Selon Douzane et Bellal, (2005), le
contenu en tocophérols peut étre utilise comme marqueur biochimique permettant
I"identification variétale.

Andjelkovic et al. (2008) ont classé cing variétés d' origine francaise et espagnole,
suivant leur taux en oa-tocophérol, par ordre décroissant: Tanche > Picual > Verdial >
Aglandau > Cornicabra.

L’ éude de la composition en tocophérols de sept huiles d’ ol éastres tunisiennes apparait
significativement dépendante du génotype et présentent des teneurs considérables comparées

aux huiles de variétés cultivées (Baccouri et al., 2008).

Le tableau (VI1) donne les teneurs en tocophérols de quelques variétés d' huile d’olive

algériennes et d huile d’ ol éastres tunisiennes.

Tableau VII : Teneur en tocophérols de quelques variétés d' huile d olive algériennes et d huile

d’ ol éastres tunisiennes (exprimé en mg/Kg)

Huiles Origine o B Y ) .
tocopherol | tocophérol | tocophérol | tocophérol Total | Reférences
H3 590 68 98,3 25,6 781,8
8 1212 & 427 59 66,7 34,1 586,3 | Baccouri et
E Z11 E 367 494 75,6 26,9 518,8 | al. (2008)
© MAT22 208 52,2 58,1 331 350,5
Azeraj 280,16 7.01 4,49 291,66 | Douzane et
$ |chema | 3 180 / 737 473 |19212| Bdlal,
§ Limli % 169,5 7,19 4,55 181,24 (2005)
Aghenfas 254,44 8,79 9,3 272,53
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|.4. Stabilité oxydative et antioxydantsde |’ huile d’olive

La stabilité oxydative est un paramétre déterminant la qualité des huiles et leur aptitude
a la conservation. Elle permet une estimation de la susceptibilité a la dégénérescence
oxydative, qui est la cause mageure du rancissement (Aparicio et al., 1999; Velasco et
Dobargane, 2002) qui prend place en présence d’ une atmosphére riche en oxygene, générant
des radicaux libres instables qui sont réactifs et capables de modifier les caractéristiques
sensorielles et nutritionnelles de I'huile d'olive (Mateos et al., 2006). La lumiére, la
température, des traces deau e de méaux ans que la présence de pigments
photosensibilisateurs sont des facteurs promouvant ce processus (Rahmani et Csallany, 2000).

La mesure de la stabilité de I’ huile est généralement réalisée par des tests d’ oxydation
accélérée (Frankel, 1985). Baccouri et al. (2008) et Allalout et al. (2009) ont déterminé la
stabilité oxydative des huiles d’ oléastres et d'oliviers cultivés respectivement par usage du
rancimat a 101C°, les temps d'inductions obtenus sont positivement corrélés au contenu en
antioxydants essentiellement en composés phénoliques.

|.4.1. Effet du profil en acidesgras sur la stabilité oxydative de |’ huiled’ olive

La stabilité oxydative d’ une huile ou de toute matiére grasse est liée a son taux en acides

gras monoinsaturés et polyinsaturés (Frankel, 1980; Arranz et al., 2008; Krichene et al.,
2010). L’ huile d' olive est caractérisée par un profil en acides gras dominé par |’ acide oléque
(55 a 83 %) qui participe fermement a sa stabilité oxydative vu qu’il est beaucoup moins
susceptible a I’ oxydation comparés a des huiles contenant des taux élevés en acides gras
polyinsaturés (Beltran et al., 2004; Gallina-Toschi et al., 2005).
D’apres I’éude d’ Aparicio et al. (1999), sur 79 échantillons d huiles d’olive des variétés
Picual et Hojiblanca, la contribution de la composition en acides gras a la stabilité oxydative
est estimée a environ 24 %. Un degré d'insaturation éevé des acides gras offre une grande
susceptibilité a la formation de radicaux libres (Parker et al., 2003; Martin-Polvillo et al.,
2004). D’ aprés Frankel (1985), I’acide linoléique est 40 fois plus susceptible a I’ oxydation
guel’acide oléique ; I’ acide linolénique est 2,4 fois plus réactif que I’ acide linol éque.

Des rapports relatifs a la composition en acides gras ont éé corrélés a la stabilité
oxydative. En effet des variétés d'huile possédant un rapport élevé en acide oléque/acide
linoléique (Ci5:1/Cig2) €t/ou acides gras monoinsaturés /acides gras polyinsaturés
(AGMI/AGPI) sont rapportées comme variétés a stabilité oxydative élevée (Velasco et
Dobarganes, 2002; Aguileraet al., 2005).
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|.4.2. Stabilité oxydativelié a la présence d’ antioxydants

L'huile d’olive est une source importante d antioxydants naturels, a savoir les
tocophérols, les composés phénoliques, caroténoides et autres. Ces antioxydants qui agissent
par différents mécanismes contribuent différemment & la stabilité de I’ huile (Bendini et al.,
2007). Certains auteurs les ont estimés a 51% pour les composes phénoliques, environ 11%

pour I’a-tocophérol et 6% pour la contribution des caroténoides (Aparicio et al., 1999).

1.4.2.1. Les composés phénoliques

Le réle crucia des composés phénoliques a été bien établi. Ces derniers exercent une
activité antioxydante par plusieurs mécanismes. piégeage des radicaux libres, transfert
d’ atome d’ hydrogéne et chélation des métaux (Chimi et al., 1991; Shahidi et Wanasundara,
1992).

Les résultats d'une éude menée par Bendini et al. (2006) sur I'effet protecteur des
composés phénoliques de I'huile d’olive en présence et en absence d’ions cuivre, indiguent
que les phénols polaires réduisent les formes oxydées de I’a-tocophérol et que certains
aglycones d'oleuropéine possedent une capacité chélatrice du cuivre.

La concentration en composés phénoliques est souvent corrélée a la stabilité de I’ huile
d’olive évaluée grace a des méthodes d' oxydation accélérée telles que I' AOM et |e rancimat
(Papadopoulos et Boskou, 1991). D’apres Aparicio et al. (1999) et Velasco et Dobargane,
(2002), les ortho-diphénols sont les principaux composés phénoliques contribuant activement
a la stabilité oxydative de I'huile d'olive, sy goute I'acide protocatechique et |'acide
caféique. La capacité de ces derniers réside dans leur aptitude a former des liaisons
hydrogenes intramol éculaires durant leur action avec des radicaux libres (Carrasco-Pancorbo
et al., 2005). La forme dialdehydique de |'acide elénolique, liée a I’ hydroxytyrosol (3,4-
DHPEA-EDA), le decarboxymethyle oleuropeine aglycone et |'hydroxytyrosol, sont les
principaux diphénols exercant une meilleure activité préservatrice de |"huile contre
I’ oxydation (Gutierrez-Rosales et Arnaud, 2001; Gomez-Alonso et al., 2003; Romani et al.,
2007).

|.4.2.2. Lestocophérols

L’ activité antioxydante des phénols est améliorée en présence des tocophérols (Blekas
et al., 1995; Pellegrini et al., 2001). Baldioli et al. (1996) ont observeé un effet synergétique
entre | hydroxytyrosol et ses formes oléosidiques avec les tocophérols durant I’ autoxydation
d’'une huile d olive purifiée. Ces derniers contribuent activement a la stabilité oxydative de
I"huile d’ olive par piégeage des radicaux lipidiques et par désactivation de I’ oxygene singul et
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durant le stockage (Rahmani et Csallany, 1998; Choe et Min, 2006). D’ apres Kamal-Eldin et
Appelquist (1996), une molécule de tocophérol peut protéger 10° & 10® molécules d’ acides

gras polyinsaturés a des indices de peroxyde faibles.

|.4.2.3. Les caroténoides

Les caroténoides, en particulier le B-caroténe, est un antioxydant efficace en désactivant
I’ oxygene singulet, retardant I’ oxydation de I’ huile par filtrage des longueurs d’ ondes actives
des radiations lumineuses, diminuant ains la photooxydation de I’ huile (Fakourelis et al.,
1987; Rahmani et Saad ,1989).

1.4.3. Méthodes d’ évaluation de la capacité antioxydante

Vue la complexité du processus oxydatif, plusieurs approches ont éé utilisées pour
évaluer la capacité antioxydante de I'huile d olive (Gorinstein et al., 2003; Sanchez et al.,
2007), sa fraction méthanolique (Romani et al., 2007; Baiano, et al., 2009; Nakbi et al., 2010)
ou ses composes phénoliques individuels (Roche et al., 2005; Carrasco-Pancorbo et al.,
2006). Ces méthodes sont soit directes ou indirectes (Cerretani et Bendini, 2010).

1.4.3.1. Méhodesindirectes

Les méthodes indirectes apportent des informations sur la capacité d’un antioxydant a
piéger des radicaux libres stables tels que le DPPH et I’ ABTS™ qui sont neutralisés soit par
une réduction par transfert d’électrons ou par piégeage de radicaux via le transfert d’atome
d’ hydrogene (Prior et al., 2005). D’ autres méthodes sont basées sur la réduction de métaux
par un transfert d' éectrons telles que la méthode FRAP (ferric reducing antioxidant power) et
CUPRAC (copper reduction assay) (Szydlowska-Czerniak et al., 2008b; Esin Celik et al.,
2010).

La méthode au Folin-Ciocalteu qui permet une évaluation de la capacité réductrice des
mol écules phénoliques est la méthode indirecte la plus utilisée pour une estimation routiniére
de I’ activité antioxydante des polyphénols totaux de I’huile d’olive (Capannesi et al., 2000;
Minioti et Georgiou, 2010).

1.4.3.2. Méthodes directes
Les méthodes directes sont associées a I’ effet des antioxydants sur la peroxydation
lipidique (Antolovich et al., 2002; Becker et al., 2004).

1.4.3.2.1. Testsmesurant I’inhibition del’ oxydation deslipides
L'inhibition de la formation des produits d’ oxydation et/ou I’ action des antioxydants sur
ces composes instables, peut étre employée afin d'évaluer I'activité antioxydante (Antolovich
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et al., 2002). Les substrats lipidiques généralement utilisés sont I’ acide linoléque, le linoléate
de méthyle et la trilinoléne. Une autre possibilité est I'utilisation d'une huile d’olive vierge
purifiée laguelle ses composés antioxydant et prooxydant ont été éliminé (Satue et al., 1995;
Blekas et Boskou, 1998; Paradiso et al., 2010).

L’initiation de la peroxydation lipidique est généralement amorcée par un chauffage ou
par des métaux de transition, suivie d' gout de |’ antioxydant a tester (Blekas et Boskou, 1998;
Cerretani et Bendini, 2010). Les déerminations les plus utilisées sont basées sur la
guantification des produits d'oxydation primaires (a travers la mesure de peroxydes et de
diénes conjugués), ou secondaires (par l'anadyse de TBARS), soit le taux d'oxygene
consommeé (Becker et al., 2004; Laguerre et al., 2007).

1.4.3.2.2. Méthodes d' oxydation accélérée

L'objectif des méthodes d'oxydation accélérée est d’ acquérir une indication sur la durée
de conservation des huiles et matiéres grasse dans une courte durée (Farhoosh, 2007). En
outre, elles sont utiles pour vérifier I'effet des composés mineurs sur la stabilité oxydative
d'une huile (Velasco et Dobargane, 2002; Cerretani et Bendini, 2010). La prolongation de la
période diinduction est liée a I’ efficacité antioxydante de I’huile; elle est exprimée par la
période de temps (heures ou jours) nécessaire pour atteindre un point critique d oxydation,
responsable d' un changement sensoriel et une accélération soudaine du processus oxydatif
(Mateos et al., 2006).

Les principales méhodes de mesure de la stabilité des huiles sont données sur le
tableau (VIII).

Tableau VI11: Principales méthodes de mesure de la stabilité des huiles.

Test Mesure Condition Réferences

Indice de Le temps dinduction est Aparicio et al. (1999)
stabilité d’'une | déterminé par conductimétrie. | [ T':100 & 140 °C
hule (OSl) | L'évaluation est effectuée de - |pecarloetal. (2009
«Rancimat » | fagon entiérement automatique | © Bullage intensif d"air | 5. 255 et al. (2010)

M éthode de Temps nécessaire pour | - 7°. gg°C L &ubli et Bruttel, (1986)
I’ oxygene actif | atteindre un indice de peroxyde
(AOM) =100 meg/kg huile 1 Bullage d’air Jebeet al. (1993)

Apparence  de  rancidité; | T - 63£05°C
Testde Schaal | I'indice  de peroxyde et | Garantir une bonne

alternativement déterminé. disponibilité en oxygéne | Cinquanta et al. (2001)
atmosphérique

Kiritsakis et al. (1983)
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[1. Matériel e¢ méthode

I1.1. Matériel végétal

L’ étude est effectuée sur les fruits de dix oléastres de trois régions de la willaya de
Begaia a savoir : Targa Ouzemour, Sidi Ayad daira de Sidi Aich et la ferme Abderrahmane
MIRA de Tazmalt.

L’ échantillonnage a été réalisé durant la compagne oléicole 2009/2010, il a porté sur des
arbres dont les fruits sont de tailles différentes. Les fruits ont été récoltés a partir de tous les
étages de la frondaison des arbres.

L es caractéristiques et répartition géographique des fruits d’ ol éastres étudiés sont représentées

dans le tableau ci dessous. Les photos des différents échantillons sont illustrées en figure 9.

Tableau | X: Caractéristiques et répartition géographique des variétés d’ ol éastres

Oléastre Distribution Caractéristiques
oléal Fruit de forme allongée au sommet arrondie et a la base tronqueée,
Tazmalt L o
|égérement asymeétrique.
oléa 2 Fruit de forme ovoide au sommet arrondie et ala base arrondie,
|égérement asymétrique.
oléa 3 Fruit de forme allongée au sommet pointue et ala base tronquée peu
symeétrique.
. Targa . . . R .
oléa 4 Fruit de forme ovoide au sommet arrondie et ala base arrondie, peu
Ouzemour _
symeétrique.
oléa 5 Fruit de forme allongée au sommet pointue et ala base arrondie, peu
symeétrique.
oléa 6 Fruit de forme allongée au sommet arrondie et &la base tronquée, peu
symeétrique.
oléa 7 Fruit de forme alongée, au sommet pointue et ala base arrondie,
asymétrique.
oléa 8 Fruit de forme allongée, au sommet arrondie et ala base tronquée, peu
Sidi Aich | symétrique.
oléa 9 Fruit de forme allongée, au sommet pointue et ala base tronquée,
asymétrique.
oléa 10 Fruit de forme allongée, au sommet pointue et ala base tronquée,
|égérement asymeétrique.

Oléa : oléastre
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oléa5

oléa7

oléa 10

oléa: oléastre
Figure 9: Photographies des échantillons de fruits d’ ol éastres
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I1.2. Récolte et extraction

La cueillette des olives a été réalisée en mi-décembre (2009), alamain autour d’oliviers
sauvages adultes choisis en fonction de laforme et lataille des fruits ainsi que de laforme des
feuilles qui est un déterminant essentiel pour différencier |’ oléastre de I’ olivier cultivé.
L’ extraction des huiles est réalisée au niveau du laboratoire de la pépiniere de I'l.T.A.F.V de
Takerietz au moyen d un oléodoseur (Levi-Dilon-Lerogsame) suivant les étapes ci-apres :
1- Broyage : réalisé avec un broyeur a marteaux
2- Maaxage : effectué dans des bols en inox et réalisé en 2 étapes :
a)15min sans eau
b) 15 min aprés, gjout de 50 ml d'eau tieéde (30 £1°C) pour 920 g pate d’ olive.
3-Centrifugation : une centrifugeuse ayant une vitesse de 4845 tours/min est utilisée. Apres
décantation, les huiles ont été recueillies dans des flacons en verre fumé remplis, étiquetés et

mis au réfrigérateur (4°C) en attendant d’ é&tre anal ysées.

I1.3. Déter minations sur lesfruits
11.3.1. Analyses pomologiques

Dix fruits par arbre sélectionné ont été utilisés pour étudier les caracteres suivants: le
poids, la longueur, la largeur ainsi que le rapport longueur/largeur. Ces mémes fruits ont été
dépulpés, et par un brossage et rincage al’ eau, les noyaux sont nettoyés afin de déterminer: le
poids, la longueur, la largeurs, le rapport longueur/largeur, le nombre des sillons
fibrovasculaires ainsi que rapport PM du fruit /PM du noyau (Hilali et al., 1995).

11.3.2. Indicesde maturité

La détermination de I’indice de maturité est réalisée conformément a la méthode mise
au point a la station d'oléiculture et I’ oléotechnique de Jaén (Espagne) telle que décrite par
Rahmani, (1996).

Cette détermination est basée sur la couleur des fruits (épiderme et pulpe). 100 fruits
par prélévement ont été sélectionnés par notation visuelle de la couleur alant du vert intense
jusqu’au noir en suivant une classification de 0 a 7. Cela a permis de distinguer 8 groupes
selon les caractéristiques suivantes :

Groupe 0 : olives a épiderme vert intense ou vert fonce.
Groupe 1 : olives aépiderme jaune ou vert jaunétre.
Groupe 2: olive a épiderme jaunétre présentant des tache ou zones rougeétre.

Groupe 3 : olives a épiderme rougeétre violet clair.
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Groupe 4 : olives a épiderme noir et pulpe encore entierement verte.

Groupe 5 : olives a épiderme noir et pulpe violette jusgu’ ala moitié de son épaisseur.
Groupe6 : olives a épiderme noir et pulpe violette pratiquement jusgqu’ au noyaul.

Groupe 7 : olives a épiderme noir et pulpe entierement foncee.

L’indice est exprimé par la relation: £ (Ni ni)/100 ou Ni est le numéro du groupe et n le
nombre de fruits par groupe.

11.3.3. Humidité desfruits

La teneur des échantillons en eau est déterminée par la méthode de séchage a I’ étuve
selon Agar et al. (1998). Un échantillon de 20 fruits par sujet est séché a I’ étuve a 104°C.
Celui-ci est réguliérement pese apres refroidissement au dessiccateur jusgu’ a poids constant.
Letaux d humidité est déterminé selon laformule suivante:

[ H % =[(P—Py) / (P-Py)] 100 ]

P : Poids du creuset plus laprise d essai avant séchage;
Po: Poids du creuset vide;

Ps: Poids du creuset et delaprised’ apres séchage.

11.3.4. Détermination delateneur en huile desolives:

Le protocole est réalise selon la méthode décrite dans le réglement C.E.E (2568/91) en
utilisant un appareil Soxhlet. L'huile est extraite d' une péte d olive préalablement séchée a
I’éuve pendant 24h, a l'aide de I'hexane porté a une température voisine de celle de
['ébullition du solvant, soit 60 °C environ. La masse de I'huile est déterminée par double
pesée apres avoir évaporé I’ hexane par un évaporateur rotatif. La teneur en huile exprimée en
pourcentage en masse de la matiere seche est donnée par laformule suivante :

R% = [(M —M:)/Mp. 100 |
M : Masse en gramme du ballon contenant |” huile;

M- : Masse en gramme du ballon vide;

Mpe : Masse en gramme de laprise d’ essa.

I1.4. Déter mination desindices del’ huile
I1.4.1. Indicederé&fraction :

L’indice de réfraction d une substance est e rapport de la vitesse de la lumiére a une
longueur d’ onde définie dans le vide et sa vitesse dans la substance. || permet de mesurer la
pureté d'un échantillon.
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La mesure est effectué a |’ aide d un réfractometre, d ABBE gradué entre nD=1.3000 et
1.7000 & une température de 20°C. Cet instrument sert & mesurer la déviation de la lumiére
lorsqu'elle passe dans un liquide. Lanorme suivie est celle de I’ lUPAC n°2-102 (1992).

I1.4.2. Mesuredel’acidité

La mesure de I’ acidité est réalisée selon la méthode normalisée C.C.E (2685/91). Apres
dissolution de 5 g d’ huile dans 20 ml d’un mélange d’ oxyde diethyl éthanol a 95% (V/V), les
acides gras présents sont titrés al’ aide d’ une solution d’ hydroxyde de potassium (0,095N) en
présence de phénolphtaléine. Un témoin (sans matiere grasse) est réalisé dans les mémes
conditions. Les résultats sont exprimés en % (m/m) d équivalent acide oléique selon la

formule:

[A®%) = (V-VO) xNxP/10xm |

V: nombre de ml de la solution KOH nécessaire;

VO : nombre de ml dela solution KOH ablanc;
m : prise d' essal en grammes;
N : normalité de la solution KOH;

P : poids moléculaire adopté pour I’ expression de I’ acidité avec PM acide ol éque=282.

11.4.3. L'indice de peroxyde

L'indice de peroxyde représente la quantité des substances de I'échantillon (exprimeée en
milliéquivalents d'oxygene actif par kilogramme) qui oxydent I'iodure de potassium avec
libération d'iode.

L’indice de peroxyde est déterminé selon la méthode normalisée par le reglement C.E.E
(2568/91). 2 g d huile sont mis en solution dans 10 ml de chloroforme, 15 ml d’ acide acétique
glaciale et 1ml d'une solution saturée d'iodure de potassium sont goutés. Apres réaction
pendant 5 min al’ obscurité, 75 ml d’ eau distillée sont gjoutés et I'iode libéré est titré par une
solution de thiosulfate de sodium 0,01 N en présence d empois d’amidon comme indicateur.
Un témoin est réalisé dans les mémes conditions. L'indice de peroxyde (I1P) est exprimé

en milliéquivalent d'oxygene actif par kilogramme selon laformule:

IP =V XxT x1000/ m

V: nombre de millilitres de solution de thiosulfate de sodium normalisée utilisé pour |'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.
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I1.4.4. Absorbance dans |’ ultraviolet

L’ absorbance a 232 nm et 270 nm d’ un corps gras renseigne sur la présence de systeme
diéniques et triéniques conjugués. Le taux de ces substances, exprimé comme extinction
spécifique, est déterminé selon la méthode décrite par le COI, (1996). Un échantillon de 0,259
d huile filtrée est gjusté a 25ml avec du cyclohexane. L’ absorbance est mesurée aux deux
longueurs d’ondes 232 nm et 270 nm. Les extinctions spécifiques a 232 nm et 270 nm sont

exprimées comme suit :

E=AL/C*S ]

E : Densité optique a la longueur d’onde A nm;

A, :densité optique a la longueur d’onde A nm;
C : Concentration de la solution a analyser en g/100 ml;

S : Epaisseur delacuve encm.

[1.5. Composition en acides gras des huiles
Préparation des esters méthyliques

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

Un volume de 1 pl des esters méthyliques sont injectés dans un chromatographe en
phase gazeuse de type Chrompack C 9002 dont les conditions d’analyse sont décrites ci
apres:
v Injecteur : SPLIT 1/100;
v Colonne capillaire DB 23 : (longueur : 30, diamétre intérieur : 0,32 mm et épaisseur :
0

v Gaz vecteur : Azote;

v Détecteur : FID;

v Températures :(injecteur : 250 °C, détecteur : 250 °C, lefour : 200 °C) ;
v Vitesse du papier : 0,5 cm/min;

v Quantité injectée : 1ul;

v Programme (gradient de température) :

v

6,5°C/min 2,75°C/min 40°C/min

130°C —— 3 170°C — 3 215°C —» 230°C
Imin 12 min 3min
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Les acides gras sont identifiés en fonction de leur temps de rétention au niveau de la

colonne par comparaison a des acides gras éalons et le taux de chaque acide gras (%) est

déterminé par le calcul des aires des pics correspondants.

I1.6. Dosages des pigments

Le protocole adopté au dosage des chlorophylles et des caroténoides est celui de

Minguez-Mosqguera et al. (1991). Un échantillon de 7,5g d'huile est gjusté a 25 ml avec du

cyclohexane. Le maximum d’ absorption a 670 nm renseigne sur la fraction chlorophyllienne,

alors que la fraction caroténoide est détectée a 470 nm. La valeur du coefficient d extinction

spécifigue appliquée est EO=613 pour la pheophytine comme composant majeur des

chlorophylles et E0=2000 pour la lutéine comme caroténoide majeur. Ainsi le contenu en

pigments est déterminé comme suit :

Ae7o - 10°
Chlorophylle (mgKg+) =
613-100-T

Caroténoides(mgKg) =

Ag7o-10°

2000-100-T

A: Absorbance

T : Trajet optique (épaisseur de la cuve 1cm).

[1.7. Détermination destocophérols

Lestocophérols sont dosés par HPLC dont |es conditions sont résumées ci-dessous
Colonne: Allsphere ODS2 (Alltech) Sum 25 cm x 4,6 mm i.d. 4 mm;

Phase mobile: acétonitrile /méthanol (50/50);

Débit : 1,3 ml/min;

Détecteur : UV a292 nm;

Echantillon : 500 mg d’ huile dans 10 ml d’ acétone;
Quantité injectée: 20 pl.

I1.8. Dosage des composés phénoliques
[1.8.1. Méthode colorimétrique
[1.8.1.1 Extraction des polyphénols totaux

L’ extraction des composés phénoliques en phase solide consiste a I’introduction d’un

échantillon de 1g d huile dilué dans 10 ml d hexane a travers une colonne d’ octadecyle
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(C18) prealablement conditionnée avec 6ml de méthanol et 10 ml d’ hexane; puis un lavage de

lacolonne par I’ hexane et enfin une éution avec du méthanol (Favati et al., 1994) .

11.8.1.2. Dosage des polyphénols totaux

Lateneur en composeés phénoliques totaux des différents extraits est déterminée selon le
protocole de Favati et al. (1994), basée sur la réduction en milieux alcalin de la mixture
phosphotungstique phosphomolybdique du réactif de Folin par les groupements oxydables des
composes phénoliques, conduisant a la formation de produits de réduction de couleur bleue.
Ces derniers présentent un maximum d absorption a 765 nm et dont I'intensité est
proportionnelle ala quantité de polyphénols présents dans |’ échantillon (Georgé et al., 2005).

Dans un flacon de 20 ml, un volume de 0,5 ml de réactif Folin-Ciocalteu est gjouté a 2
ml de I’ extrait concentré en polyphénols. Apres 3 min, un volume de 4 ml d une solution de
carbonate de sodium (10%) est gouté, puis gusté avec de I'eau distillée. Apres 90 min a
I’obscurité, la solution est centrifugée et |'absorbance est réalisée a 765nm. Les
concentrations en polyphénols exprimeées en équivalent d’ acide gallique, sont déterminées en

se référant a une courbe étalon (annexe 2).

11.8.1.3. Dosage des ortho-diphénals:

La concentration en ortho-diphénols des extraits méthanoliques des échantillons
d huiles est déterminée suivant le protocole de Mateos et al. (2001). Cette méthode et basée
sur laformation de complexes entre les ortho-diphénols et les ions molybdates.

A 4 ml d'extrait methanolique, sont goutés 1 ml d’une solution de molybdate de
sodium dihydraté a 5% dans I’ é&hanol-eau (v/v). Le mélange est agité vigoureusement et apres
15 mn dincubation a I’obscurité, |'absorbance des solutions phénoliques est mesurée a
370nm. Les teneurs en ortho-diphénols des échantillons sont calculées a partir de I’ équation

de régression de la gamme d’ étalonnage établie avec I’ acide caféique (annexe 2).

11.8.2. Déter mination des composes phénoliques par HPLC
La méthode se base sur une extraction des composés mineurs polaires de nature
phénolique directement a partir de 2 g d’ huile d' olive au moyen d’ une solution méthanolique
« méthanol/eau (80/20) », suivie de leur dosage par HPLC au moyen d’ un révélateur UV a
280 nm. L’ étalon interne est constitué d’ acide syringique (Norme Grassi e Derivati, 2007).
Un volume de 20 pl d’échantillon est inject¢ dans une colonne CI8 de type

Spherisorb ODS-2 (4,6 mm x 250 mm, taille des particules: Sum). La phase mobile est
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composee: eau/acide orthophosphorique (99,8 : 0,2 V/V), méthanol, acétonitrile. Les teneurs

correspondant aux polyphénols totaux et individuels sont exprimées en mg/Kg.

11.8.3. Détermination del’indice d’amertume

Le protocole de Gutiérrez Rosales et al. (1992) a été adopté pour déterminer I’indice
d’amertume (K225). Ce dernier est évalué par extraction des composés amers d' un échantillon
de 1 g d'huilefiltrée, dissout dans 4ml d hexane puis passe atravers une colonne d’ octadecyle
Cis préalablement activée avec 6ml de méthanol et 10ml d hexane. La colonne est ensuite
lavée avec 10 ml d’ hexane pour éliminer toutes traces de gras et la fraction polaire retenue est
éluée avec 25ml du méthanol a 95%. L’ absorbance est mesurée & 225 nm contre un blanc qui
est le méthanol.

11.9. Stabilité oxydative utilisant le Rancimat :

Pour évaluer la qualité des huiles d oléastres, il convient d'estimer de fagon rapide et
simple, leur stabilité et durabilité par un test d’ oxydation accéléré. Le principe du Rancimat
consiste a vielllir prématurément les huiles et graisses par décomposition thermique. Les
composes volatils dégagés au cours du processus d'oxydation sont entrainés par |'air dans une
fiole contenant de I'eau distillée dans laguelle est immergée une éectrode de mesure de la
conductivité électrique. L'électrode est connectée a un dispositif de mesure et
d'enregistrement. Lafin de la période d'induction est indiquée lorsque la conductivité se met a
augmenter rapidement. Cette augmentation accélérée est provoguée par |'accumulation
d'acides carboxyliques volatils produits au cours de I'oxydation (Laubli et Bruttel, 1989;
Farhoosh, 2007).

La stabilité de nos huiles est déterminée selon 1SO/6886/96, a I’aide d' un appareil
Rancimat Metrohm n°743. Un flux d’air fixé a 10 I/h traverse un échantillon d huile de 3 g
chauffé a110°C. La période d'induction exprimée en heures correspond au temps écoul € 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 lamatiére grasse arésisté a un stress oxydatif.
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[1.10. Etudedel activité antioxydante
11.10.1. Activité antiradicalaire de |’ huile contre le radical DPPH

L’ évaluation de |’ activité antiradicalaire des d’ huiles est déterminée selon le protocole
décrit par Ramadan et Moersel, (2006). Cette méthode tire profit de la décoloration de la
solution contenant le radical DPPH lors de sa réduction par les antioxydants.
Un volume de 3,9 ml de la solution DPPH (2,2-diphényl-1-pecrylhydrazyle) préparée dans du
toluéne (10*M) est additionné d’un volume de solution d huile diluée dans du toluéne &
différentes concentrations (0,0078 — 0,35 g/ml). Le mélange est agité pendant 10 secondes au
vortex et | absorbance est lue aprés 60 min d’incubation a 515 nm.
Le pourcentage d' inhibition du radical DPPH est calculé par laformule suivante :

[(%) d’inhibition du DPPH = (Ac—Ae/ Ac). 100 ]

Ac : Absorbance du contréle;

Ae: Absorbance de |’ échantillon.
Les concentrations correspondant a 50% d’inhibition (ECs) ont été déterminées a partir des
graphiques de la variation des pourcentages d’inhibition en fonction de la concentration, puis

comparées a celles de ’acide gallique, la BHA et I’a-tocophérol.

11.10.2. Activité antioxydante des extraits méhanoliques
11.10.2.1. Activité antiradicalaire contreleradical DPPH

L’ effet des extraits méthanoliques des différents échantillons d’huile d’ oléastre sur le
radical DPPH est mesuré, en utilisant le protocole d Amro et al. (2002). 1 ml de I’ extrait
méthanolique est gjouté & 1 ml de la solution DPPH préparée & 10* mM dans du méthanol.
L’ absorbance est mesurée a 515 nm apres 30 min d'incubation a |’ obscurité. L’ activité
antiradicalaire est exprimée en mg d équivaent d' acide gallique /Kg d’ huile en se référant a
une courbe d éaonnage (annexe 2). Les pourcentages d'inhibition du radica DPPH sont
déterminés selon laformule suivante :

‘(%) d’inhibition du DPPH = (Ac—Ae/ Ac). 100]

Ac : Absorbance du controéle;

Ae: Absorbance de |’ échantillon.

11.10.2.2. Activité antiradicalaire contreleradical ABTS™
Dans cette méthode, I’ ABTS (2,2’ -azinobis (3-ethylbenzothiazoline-6-sulfonate) est mis

en solution aqueuse avec du potassium persulfate pour générer le radical. Ce dernier est
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stable, coloré et présente une absorbance maximale de 0,7+0,02 a 734 nm. Une fois que le
radical ABTS™ est formé I’ antioxydant pur ou I’échantillon est gjouté et la diminution de
I'intensité de la couleur bleu verte du radical cationique traduit son interaction avec un
électron ou un hydrogene provenant de I’ échantillon antioxydant (Arts et al., 2004).

Le pouvoir anti-radicalaire contre le radica ABTS™ est déterminé selon la méthode de
RE et al. (1999). Une solution d ABTS & 7 mM et 2,45mM de potassium persulfate est
préparée dans une fiole jaugée et gustée jusqu’a 25 ml avec de I’eau distillé. Cette solution
est incubée pendant 12-16h minimum a température ambiante. Ce temps permet la formation
du radical ABTS™. Lasolution d ABTS obtenue est diluée avec de I’ éthanol pour obtenir une
absorbance finale de 0,7+0,02 a 734 nm.
Un volume de 100 pl d’ extrait méthanolique est additionné de 2 ml de la solution d ABTS™.
La décoloration par rapport au témoin, contenant I’ ABTS™ et |e solvant (éthanol), est mesurée
au spectrophotométre a 734 nm aprés 30 min d'incubation a I’obscurité. La quantité
d’ antioxydant ayant un pouvoir anti-radicalaire est déterminée a partir d'une courbe
d’ étalonnage réalisée avec I’ acide gallique (annexe 2).

Le pourcentage d’inhibition du radical ABTS™ est déterminé selon laformule suivante :

(%) d’inhibition de ' ABTS" = (Ac—Ae/ Ac). 100 |

Ac : Absorbance du contréle ;

Ae: Absorbance de |’ échantillon.

11.10.2.3. Pouvoir réducteur (FRAP)

La méthode FRAP (Ferric Reducing Antioxidant Power) est basée sur la capacité
réductrice des antioxydants évalués (Benzie et Strain, 1996). A pH 3,6 et & 37°C, les
antioxydants réduisent stoechiométriqguement le complexe ferrique de 2,4,6-tripyridyl-S-
triazine [Fe"3-TPTZ] en un complexe ferreux stable de 2,4,6-tripyridyl-S-triazine [Fe*? -
TPTZ]. Laréaction est accompagnée d’ une augmentation de |'absorbance a 593 nm (Pereira
Caro et al., 2009).

Le protocole décrit par Szydlowska-Czerniak et al. (2008a) est utilisé pour évaluer le
pouvoir réducteur des extraits méthanoliques des huiles. Une solution FRAP préalablement
préparée, consiste en un mélange contenant : 2,5 ml d’une solution TPTZ (2, 4, 6-tripyridyl-s-
triazine) a 10 mmole /L préparée dans du HCI a40 mmole/l, 2,5 ml d' une solution FeCl; et 25
ml du tampon acétate a 0,1 mole /L (pH=3,6). Le mélange est incubé a 37°C pendant 10 mn.
Un volume de 0,3 ml d’ extrait methanolique est agjouté a 2 ml de la solution FRAP puis
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gjustée a 10 ml avec de I'eau distillé. La solution bleuétre obtenue est mise a |’ obscurité
pendant 6 mn puis centrifugée a 10 000 rpm pendant 10 mn. L’absorbance a 593 nm est
mesurée contre un témoin contenant du méthanol.

La concentration des composeés réducteurs (antioxydants) dans |’ extrait est exprimée en mg

d’ equivaent d’ acide ascorbique /Kg en se référant a une courbe d’ étalonnage (annexe 2).

[1.11. Etude statistique

L’ analyse statistique des résultats est effectuée avec I'application <KANOV A» suivie du
test de Newman-keuls a I’aide d'un logiciel STATISTICA 5.5. Le degré de signification des
résultats est pris a la probabilité p<0,05. Les coefficients de corrélation de PEARSON et la
classification ascendante hiérarchique (CAH) effectuée sur les parametres pomol ogiques sont

réalisés avec le mémelogicidl.
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[11. Résultats et discussion

[11.1. Déter minations sur lesfruits
[11.1.1. Indice de maturité

L’indice de maturité permet une estimation de I’ avancement du développement du fruit
qui se traduit par I’ apparition d une couleur noire violette et |a faible force de détachement
(Mousa et al., 1996; Ait Yacine et al., 2001).

Les résultats des indices de maturité des échantillons de fruits éudiés sont consignés
dans le tableau (X). Les valeurs oscillent entre 3,97 et 6,7. Les fruits des oléastres 3, 4, 6, 8, 9
et 10 appartiennent a la méme classe de maturité en présentant des valeurs proches de 5,7;
5,34; 5,9; 5,26; 5,7 et 5,6 respectivement. Ces indices obtenus indiquent que ces sujets sont a
maturation précoce. Les fruits des oléastres 7, 5 et 1 sont les plus tardifs en présentant des
valeurs d'indices de maturité respectifs de 3,97; 4,11 et 4,7. La valeur la plus éevée pour cet
indice est notée pour |’ oléastre 2 (6,7), montrant ainsi une précocité plus rapide d’ entrer en

maturité par rapport aux autres échantillons.

Bien que les échantillons de fruits soient récoltés a la méme époque (mi-décembre), ils
montrent toutefois, des valeurs d'indice de maturité distinctes qui peuvent étre liées aux
caractéristiques genétiques propres a chague ol éastre, qui font que les fruits d’un sujet entrent
en maturité plus vite qu’ un autre. En outre, la variation de la charge des arbres en fruits peut
influencer le processus de maturation suite a une compétition entres ces derniers, ce qui
engendre des différences dans les valeurs de cet indice (Barone et al., 1994). Toutefois, |’ effet
de la région (altitude), rapporté comme facteur influencant le processus de maturation
(Cavusoglu et Oktar, 1994) est moindre. On constate que les fruits des oléastres 3, 4 et 6 de
Targa Ouzemour présentent des indices de maturité proches de ceux des fruits sauvages 8, 9
et 10 de Sidi Aich. De méme, I’ oléastre 5 de Targa Ouzemour et 7 de Sidi Aich exhibent des

indices de maturité contigus.

[11.1.2. Analyses pomologiques

Le poids et les dimensions des fruits et des noyaux sont des caractéristiques qui
permettent une évaluation du degré de variabilité entre les échantillons (Hilali et al., 1995;
Idrissi et Ouazzani, 2003). Le tableau (X) récapitule toutes les déterminations effectuées sur

les fruits et les noyaux.
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Tableau X : Mesures des différents caractéres pomol ogiques des fruits et des noyaux d’ ol éastres (n=3).

< Parameétres
Origine E Indice PM des L ongueur Largeur Longueur/ PM des L ongueur Largeur des | Longueur/ fl:ll\l/ilt d’\cleO;'Tlllbornes
5_—5 de fruits des fruits desfruits lar geur noyaux des Noyaux Noyaux lar geur /PM fib
i maturité () (mm) (mm) du fruit ) (mm) (mm) dunoyau | .o o, vas:curlc;re
Tazmalt | oléal | 4,70 | 0,72+0,05* | 13,5+0,78° | 8,55+0,7° 1,57 0,14+0,02* | 9,1+0,87® | 5,9+045° 1,54 5,14 7.7
oléa2 | 6,70 | 0,40+0,04% | 9,15+0,52* | 7,05+0,6° 1,29 0,16+0,05® | 8,6+0,69° 4,5+0,47% 1,93 25 75
g oléa3 | 5,70 | 0,92+0,09% | 15,35+0,57° | 9,2+0,3™ 1,66 0,27+0,07" | 11,65+1,1° 6 +0,57° 1,94 341 7,65
g oléad | 534 0,69+0,1° 13,4+0,6° | 9,27+0,7 1,44 0,21+0,0° | 10,3+0,48° | 5,2+0,42° 1,98 3,28 10,4
0]
2 oléa5 | 411 | 047+0,17° | 11,5+05° 6,1+0,7% 1,88 0,18+0,01® | 9,7+0,94° | 6,4+0,77™ 1,51 2,62 6,9
|_
oléa6 | 590 | 0,80+0,15> | 14,1+1,19° | 9,1+0,9 1,55 0,26+0,1% | 12,85+1,22° | 7,08+0,43° 1,87 3,07 10,4
oléa7 | 3,97 | 1,37+0,19" | 16,95+1,14° | 9,65+0,6% | 1,75 0,25+0,05% | 12,3+1,35° | 6,95+0,49" 1,77 548 7,05
5 oléa8 | 526 | 099+0,12° | 14,7067~ | 9,2¢05° | 158 | 0,26+0,02* | 11,7+094° | 6,55+049™ | 1,79 3,8 7,65
<
& oléa9 | 570 | 087+0,1% | 14,8+0,8% | 9,35+t0,6* | 1,58 0,19+0,0®° | 12,6+0,69° | 5,25+0,42° 241 4,57 7,05
oléal10| 560 | 1,08+0,17° 17+0,9° 10,1+0,7° 1,68 0,31+0,01¢ | 14,3+1,39° | 7,65+0,41° 1,87 3,48 7.75

*Les mémes lettres indiquent que la différence n'est pas significative (p<0,05)

Forme du fruit : Longueur du fruit /largeur du fruit : sphérique (<1,25), ovoide (1,25-1,45), allongée (> 1,45); Forme du noyau : Longueur / largeur : sphérique (<1,4), ovoide (1,4-1,8),
Elliptique (1,8-2,2), alongée (> 2,2); Nombre desillons: réduit (<7), moyen (7-10), élevé (>10).
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11.1.2.1. Lefruit

Le poids moyen des fruits, montre des vaeurs variables d’un sujet a un autre. Le poids
moyen le plus éevé est noté par les fruits de I’ oléastre 7 (1,37¢), suivi de ceux des oléastres
10, 8, 3 et 9 (1,08; 0,99; 0,92; 0,879 respectivement). Alors que le poids moyen le plus faible
est constaté pour les fruits des oléastres 2 et 5 de Targa Ouzemour avec des vaeurs
respectives de 0,4 et 0,47 g. Les autres échantillons de fruits présentent des poids qui oscillent
entre 0,69 et 0,8 g. Aucune différence significative (p<0,05) n’est enregistrée entre les fruits
des oléastres (2 et 5), (1, 4 et 6), (1, 6 et 9) et entre (8 et 10). Hannachi et al. (2008a) ont
obtenu des poids allant de 0,21 40,91 g sur des fruits d’ ol éastres tunisiens.

On constate que les fruits provenant de Targa Ouzemour sont plus au moins petit que
ceux d’origine de Sidi Aich, adors que I’ échantillon 1 de Tazmalt présente des fruits de poids
intermédiaire. D’apres Hannachi et al. (2007), chaque individu, dans son milieu, exprime
différemment ses potentialités genétiques, ce qui pourrait ére a I’ origine de cette variabilité.

La charge des arbres en fruits influe également sur le poids des drupes (Barone et al., 1994).

L’ étude morphologique des fruits présente des fluctuations entre les échantillons.
Utilisant |’ échelle mise au point par Rey et al. (1997) et Hannachi et al. (2008b) pour les
dimensions des drupes, il en ressort que nos 10 échantillons d’ olives sont tous a petit fruit, de
longueur comprise entre 9,1 et 17 mm et d’ une largeur de 6 a 10 mm. Les ol éastres tunisiens
présentent des fruits de dimensions peu similaires aux nétres avec des longueurs de 8 a
15mm (Hannachi et al., 2009), alors que les ol éastres australiens se caractérisent par des fruits
de diameétres supérieurs allant de 10 a 14 mm (Wirthensohn et al., 2001).

Le rapport longueur / diametre renseigne sur la forme des fruits (COI, 2000); on
constate que les fruits des oléastres 2 et 4 présentent une forme ovoide, aors gque le reste des

échantillons de fruits montrent une forme allongée.

[11.1.2.2. Le noyau

Les noyaux présentent des poids distincts d’'un oléastre a un autre, toutefois ce
paramétre ne reproduit pas les mémes regroupements faits a partir du poids des fruits. Le
poids moyen le plus petit est enregistré par |’oléastre 1 de 0,14 g. Le poids le plus élevé est
montré par les noyaux de I’ oléastre 10 (0,31g). D’ apres les résultats, deux groupes peuvent
étre distingués : un groupe ayant des noyaux de poids < 0,2 g qui comprend les échantillons 1,
2,5 et 9, et I’autre groupe avec des poids > 0,2 g qui compte les échantillons 3, 4, 6, 7, 8 et
10.
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Les échantillons d' olives présentent des noyaux de longueur allant de 8,6 a 14,3 mm et
de diametre compris entre 4,5 et 7,65 mm. L’ oléastre 2 présente le plus petit noyau (8,6 x 4,5
mm) de forme elliptique suivi des noyaux des fruits d'oléastres 1 et 5 qui sont de forme
ovoide. Cependant le plus gros noyau de forme éliptique est constaté pour I’ oléastre 10 de
Sidi Aich (14,3 x 7,65 mm). De plus, on remarque que le nombre de sillons fibrovasculaires
est levé pour les noyaux des oléastres 4 et 6, faible pour les noyaux de I’ oléastre 5 et moyen
pour les autres échantillons de noyaux.
Nos échantillons de fruits présentent des noyaux de dimensions inferieures a ceux des variétés
d’oliviers cultivées appartenant a la collection méditerranéenne anayses par Hilai et al.
(1995) qui présentent des dimensions de (10,3-18,5 mm x 6,7 & 9,5 mm) et un nombre de
sillons fibrovasculaires de 8 a 11. D’ aprés Leveau et al. (1991) cités par Terra et al. (2004),
les dimensions des noyaux sont considérées comme un critere discriminant entre cultivar et
olivier sauvage.

Le rapport poids du fruit/poids du noyau oscille entre 2,5 et 5,48. Ce rapport permet de
distinguer entre les échantillons et les scinder en trois groupes : un groupe avec un
rapport < 3 compte les oléastres 2 et 5, |e deuxieme groupe comprend les ol éastres 3, 4, 6, 8 et
10 (3< PM fruit/PM noyau < 4) et le troisieme groupe dont le rapport > 4 regroupe les
oléastres 1, 7 et 9.

111.1.2.3. Résultatsdela CAH

Un dendrogramme CAH (figure 10) est réalisé sur les descripteurs pomologiques du
fruit (données centrées-réduite). Le tableau des distances euclidiennes permet d'estimer le
degré de similitude entre les fruits des dix ol éastres (Tableau X1).

Le dendrogramme révele deux groupes: le groupe 1 comprend les oléastres 2 et 5,
caractérisés par des fruits de poids moyen <0,5g et les rapports PM fruits/PM noyaux les plus
faibles (< 3). Le groupe 2 compte | e reste des échantillons avec un poids moyen > 0,65 g et un
rapport PM fruit/PM noyau >3.

Deux sous-groupe du groupe 2 sont distingués : |e sous-groupe (2a) compte les ol éastres
4 et 6 caractérisés par le méme nombre de sillons fibrovasculaires et présentent également des
ressemblances pour la largeur et la longueur des fruits. Le sous-groupe (2b) comprend les
oléastres 3, 8, 10, 9 et 7 caractérisés par des fruits de poids moyen > 0,89 et présentant les
dimensions des fruits les plus grandes. Par ailleurs, on constate que |’ oléastre 1 se met a part,
en présentant des fruits et noyaux de poids et dimensions faibles par rapport aux autres

individus du sous-groupe 2b.
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Figure 10 : CAH des dix oléastres basée sur |es caractéres pomol ogiques.

D’ apres le tableau des distances euclidiennes, une distance de 0,85 seulement est notée
entre les oléastres 3 et 8. Ces derniers présentent des ressemblances pour les caractéeres:
poids, diamétre et forme des fruits, le poids et la forme des noyaux ainsi que le nombre de
sillons fibrovasculaires. Les distances les plus élevées sont notées entre |’ oléastre 2 avec

I’ oléastre 7 et 10 respectivement, ce qui traduit leur divergence.

Tableau XI : Distances euclidiennes entres les dix individus

oléal | oléa2 | oléa3 | oléad | oléa5 | oléa6 | oléa7 | oléa8 | oléa9 | oléa 10

oléal 0,00

oléa 2 3,99 0,00

oléa 3 3,54 4,96 0,00

oléa4 3,71 4,27 3,40 0,00

oléa 5 3,70 2,72 4,14 4,62 0,00

oléa 6 4,68 5,85 3,14 2,57 511 0,00

oléa7 4,11 7,09 3,01 5,43 5,99 4,80 0,00

oléa 8 3,26 5,13 0,85 3,58 4,11 3,04 2,53 0,00

oléa 9 2,70 4,80 2,32 3,96 4,42 4,38 3,11 2,34 0,00

oléa10 | 527 7,13 2,45 5,02 5,81 3,42 3,06 2,30 3,86 0,00

L’ étude pomologique des 10 individus d’ ol éastres, montre que les caractéres relatifs aux fruits
et aux noyaux sont variables d’ un échantillon a un autre. D’ apres Hannachi et al. (2007), la
plasticité d’'un caractére peut étre expliquée par trois composantes principales: génétique,

environnemental e et ontogénétique (croissance et dével oppement).
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111.1.3. Teneur en eau des olives sauvages

Le taux d’humidité enregistré pour les différents échantillons d’ olives est important et
se situe entre 43,8 et 58,6% (figure 11). Lateneur la plus éevée en eau est notée par les olives
de I'oléastre 1 de Tazmalt avec une valeur de 58,66%. Ceci pourrait étre lié a |’ effet de
I"irrigation dans cette région. Cependant, les fruits de I'oléastre 7 qui présentent le poids

moyen le plus élevé, enregistrent la teneur la plus faible. Les autres fruits présentent des
teneurs intermédiaires.

100 -
90 -
80 -
70 -
60 { o
50 - b =] & = d &
40 |
30 -
20 -
10 -
0

Humidité (%)

oléal oléa2 oléa3 oléad oléa5 oléa6 oléa7 oléa8 oléa9 oléal0l
Oléastres

Figure 11 : Teneurs en eau (%) des échantillons de fruits d' oléastres (n=3).

* | es mémes lettres indiquent que la différence n'est pas significative (p<0,05)

Plusieurs auteurs ont rapporté que les valeurs relatives a |I” humidité sont tributaires des
conditions environnementales dominantes, dont la pluviosité, I’ évaporation, I’irrigation et le
contenu en huile (Inglese et al., 1996; Grattan et al., 2006; Toplu et al., 2009).

[11.1.4. Rendement en huile

Le rendement en huile des échantillons d olives exprimé en pourcentage de matiére
seches, fluctue entre 24,9 et 50,7% (figure 12).
Les oléastres 7, 10 et 9 de Sidi Aich enregistrent les rendements les plus élevés en huile, soit
des valeurs respectives de 50,7; 45,08 et 39,6%. Les rendements les plus faibles ont
caractérisé les oléastres 2, 5et 4 de Targa Ouzemour (24,9; 26,13 et 27,65 %) suivi de
I’ oléastre 1 de Tazmalt (28,76%). Des différences significatives (p<0,05) sont notées entre les
sujets étudiés sauf entre les oléastres (2 et 5), (1 et 4) et entre (6 et 9).

46



Partie expérimentale Résultats et discussion

100 A

D N o O
o O O O
I I I I

e e

d
b
H |_§—‘ |_| |_b_‘ |_a—‘
oléal oléa2 oléa3 oléad oléa5 oléa6 oléa7 oléa8 oléa9 oléall
Oléastres

N W b
o O O
I I I

Rendement en huile (% matiere seche)
= I3
o o

o

Figure 12 : Teneurs en huile des dix échantillons de fruits d’ ol éastres (n=3).
*|es mémes lettres indiquent que la différence n'est pas significative (p<0,05)
Tous et Rommero, (1993) cités par Sanchez-Cacas et al. (1999), ont classé les variétés
selon leur rendement en huile par rapport ala matiéere seche comme suit:

-Variétés présentant un rendement éeve (>46%);
-Variétés présentant un rendement moyen (de 46 a 38%);
-Variétés présentant un rendement faible (<38%).

D’ apres cette classification, on a pu classer nos ol éastres comme suiit :

-Oléastre 7 : arendement éevé;
-Oléastres 6, 9 et 10 : arendement moyen;
-Oléastres 2, 5, 4, 1, 8 et 3 : afaible rendement.

Les teneurs en huile de nos échantillons sont similaires a celles enregistrées par
Wirthensohn et al. (2001) sur des oléastres australiens (entre 29,2 et 46,6%), mais inferieures
a celles rapportées par Zarrouk et al. (2009) pour des cultivars de la collection
meéditerranéenne (entre 37 et 63,48%)

Les rendements les plus faibles en huile des oléastres 2 et 5 peuvent étres expliqués par

le poids moyen faible de leurs fruits qui sont respectivement de 0,4 et 0,47 g. Un coefficient
de corrélation (p<0,05) de 0,85 est enregistré entre le poids moyen des fruits et les rendements
en huile, résultats concordant avec ceux de Breton et al. (2009).
On enregistre également un coefficient de corréation (p<0,05) de -0,45 entre le contenu en
huile et le pourcentage d’ humidité des fruits. Le rapport teneur en huile /taux en eau dans le
fruit est important du point de vue industriel; un taux éevé en eau produit une émulsion
nommee "péte difficile" avec un rendement réduit en huile (Motilva et al., 2000; De la Rosa
et al., 2008).
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[11.2. Indices de qualité des huiles
[11.2.1. Indice deréfraction

Les indices de réfractions mesurés pour nos huiles (tableau XI11), présentent de grandes
similitudes (indices compris entre 1,467 et 1,469). Ils sont d’ailleurs tout a fait comparables a
ceux des huiles d’ olive cultivées et correspondent aux valeurs données par la norme du Codex
Stan 33-1981 qui sont de 1,4677 a1,4705 pour une huile d’ olive vierge. Tanilgan et al. (2007)
et Ogutcu et al. (2008) ont rapporté des indices de réfraction de 1,467 a 1,469 pour des
variétés turques. Les mémes indices ont été notés par Rahmani et Csallany, (2000) sur des

huiles de la variété Picholine marocaine.

Tableau XI1 : Indices de réfraction huiles d’ ol éastres.

Huile oléal |olea2 |oléa3 |oléa4 [oléa5 |oléa6 |oléa7 |oléa8 |olea9 |oléal0
Indice  de| ;69 [1,460 |1468 |1468 |1469 |1467 |1468 | 1469 | 1469 | 1469
refraction

111.2.2. Acidité

Les résultats obtenus pour |I’acidité libre, parametre qui renseigne sur |’ atération des
échantillons d huiles par hydrolyse, sont consignés dans la figure 13. Toutes les valeurs
enregistrées sont inferieures a 0,8% d’ acide oléque, norme fixée par le COI, (2003) pour une
huile d’ olive extravierge.

L'analyse de la variance montre des differences significatives (p<0,05) entre les
échantillons d'huiles étudiés, néanmoins aucune diffrence significatives n'est enregistrée
entres les huilesd’'oléastres (1, 2 ,6 et 7), (2, 6, 8 et 10) et entre (4, 8 et 10).

Les échantillons d’ huiles 1 et 7 se caractérisent par les acidités les plus basses (0,21 et
0,24% d’ acide oléque respectivement). Cependant I’ huile de I’ oléastre 3 présente I’ acidité la
plus éevée (0,74% d acide oléique) mais reste néamoins inférieure a la limite établie par le
COl. Cette augmentation de |’ acidité est probablement liée a I’ activité des lipases endogenes
naturellement présentes dans les fruits (Garcia et al., 1996).

Comparées aux huiles de cultivars, nos huiles présentent des acidités inférieurs a celles
de quelques variétés turques (entre 0,5 et 1,7%) analysées par Tanilgan et al. (2007) et croates
(entre 0,15 et 2,10%) étudiées par Giacometti et Milin, (2001), mais plus ou moins acide
comparées aux huiles d’ oléastres tunisiennes qui ont enregistré des acidités de 0,3 & 0,5% en

acide oléique (Baccouri et al., 2007a).
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Figure 13 : Acidité des échantillons d' huiles d’ ol éastres (n=3).

* Les mémes lettres indiquent que la différence n'est pas significative (p<0,05).

[11.2.3. Indice de peroxyde

La teneur en hydropéroxydes, premiers produits d’ oxydation des huiles étudiées
(figure 14) oscille entre un minimum de 3,72 meq O./Kg pour I'huile de I’ oléastre 7 et un
maximum de 10,98 meq O,/Kg pour I'huile de I'oléastre 2. Des différences significatives
(p<0,05) sont notées entre les huiles, excepté entre celles des oléastres (4, 7 et 8), (4, 6 &t 8),
(3et8) etentre(l, 3,5, 6,9 et 10). Cesindices enregistrés sont inférieures alanorme du COl,
(2003) pour une huile d’ olive extravierge (< 20 meq d’02/K Q).
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Figure 14: Indice de peroxyde des échantillons d’ huiles d’ ol éastres (n=3).

*Les mémes lettres indiquent que la différence n'est pas significative (p<0,05)
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L’indice de peroxyde élevé de |’ huile de I’ ol éastre 2 peut étre expliqué par son indice de
maturité élevé (6,70). D’aprés Baccouri et al. (2007b) I’avancement de la date de récolte
expose le fruit a des contraintes internes et externes.

Les huiles d olives sauvages anal ysées présentent des indices de peroxydes plus faibles
gue ceux obtenus par Issaoui et al. (2007) sur des huiles de variétés tunisiennes qui dépassent
parfois la limite fixée par les réglementations internationales (entre 4,7 et 22 meq O./Kg),
mais peu éevées comparés aux huiles d ol éastres analysées par Baccouri et al. (2007a) dont

les valeurs oscillent entre 2,4 a 7,66 meq O./Kg.

[11.2.4 Absorbance dans |’ ultraviolet

Les huiles d ol éastres analysées, enregistrent des absorbances a 232 nm (figure 15) et a
270 nm (figure 16) qui sinscrivent tout parfaitement dans les limites fixées par le COI,
(2003) pour une huile d' olive extravierge (K232 < 2,5; K 270 < 0,20).

L es absorbances dans I’ ultraviolet 232 nm oscillent entre 1,31 et 2,27. A 270 nm, elles
sont comprises entre 0,076 et 0,157. Des différences significatives (p<0,05) sont enregistrées
entre les échantillons d huiles, néanmoins aucune différence significatives n’est notée entre
les huiles des oléastres (3 et 7), (7 et 9) et (4, 5 et 8) pour le Kos, et entre (1, 2, 8 et 10), (6 et
9) et (4, 7 et 8) pour le Kz7.

Les valeurs minimales du coefficient Koz, (produits primaires d oxydation) sont
exhibées par les huiles provenant des oléastres de Sidi Aich excepté I’échantillon 8 qui
enregistre une absorbance peu éevée de 1,72. Des cing échantillons d huiles de Targa

Ouzemour, c'est I’ huile de I’ ol éastre 3 qui présente le coefficient Koz, le plusfaible (1,31).
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Figure 15 : Absorbance a 232 nm des échantillons d’ huiles d’ ol éastres (n=3).

*Les mémes | ettres indiquent que la différence n'est pas significative (p<0,05)
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Figure 16 : Absorbance a 270 nm des échantillons d’ huiles d’ ol éastres (n=3).

* | es mémes lettres indiquent que la différence n'est pas significative (p<0,05).

Les valeurs élevées du Koz, des huiles d olives sauvages 1 et 2 peuvent étre expliquées par
leur indice de peroxyde peu éevé d’ ou un coefficient de corréation (p<0,05) de 0,52.
On constate que la valeur minimale du coefficient K70 caractérise I'huile de I’ oléastre 3
(0,076), et la plus éevée est notée par I’échantillon 5 (0,157) de la méme provenance qui
témoigne ainsi d'un taux éevé en produits secondaires d’ oxydation.

Nos huiles présentent des coefficients d’'extinction spécifiques proches a ceux des
huiles d' ol éastres tunisiennes (Baccouri et al., 2007a), des huiles des variétés turques (Kiralan
et al., 2009) et grecques (Psomiadou et al., 2003).

Compte tenu des résultats des indices de qualité (acidité, indice de peroxyde et
coefficients d’ extinction spécifique dans I'UV « Kz, Ko7 ») qui sont inferieurs aux limites
établies par le COI, (2003), nos huiles d'olives sauvages peuvent étres classées dans la

catégorie extravierge.

[11.3. La composition en acides gras

Les résultats de la composition en acides gras des huiles analysées sont consignés dans
le tableau (XI11). D’apres les chromatogrammes (annexe 3), les acides gras détectés sont:
I’acide palmitique (Cie:0), palmitoléique (Cie1), stéarique (Ciso), oléique (Cug1), linoléique
(Cis:2), linolénique (Cys 3), arachidique (Cxo.0) €t gadoléique (Cxo.1). Le contenu en acides gras

est typique pour chague échantillon d huile.
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Tableau XII1 : Composition en acides gras des échantillons d’ huiles d’ ol éastres

Résultats et discussion

oléastre | oléa oléa oléa oléa oléa oléa oléa oléa oléa oléa
AG 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
Cio | 1327 | 16,34 | 199 | 1818 | 1501 | 20,38 | 12,34 | 1657 | 1652 | 15,02
Cie:1 191 | 286 | 543 | 327 | 143 | 289 | 1,75 | 248 | 246 | 085
Cigo 16 | 273 | 22 | 224 | 297 | 336 | 236 | 1,89 | 251 | 39
Cie1 | 7345|6836 | 6251 | 675 | 686 | 6635|7823 | 6283 | 642 | 6574
Cig:2 92 | 9024 | 932 | 821 [ 11,29 58 | 353 | 1438 | 1327 | 12,52
Cigs 056 | 067 | 0,72 | 065 | 0,71 | 052 | 046 | 12 | 051 | 069
Caoo ND [ ND | ND | ND | ND | 04 | 041 | 04 0,4 0,58
Ca01 ND [ ND | ND | ND | ND | ND | 027 | 025 | 015 | 022
AGI 8512 | 80,9 | 77,98 | 79,63 | 82,03 | 75,56 | 84,24 | 81,14 | 80,59 | 80,02
AGS | 1487|1907 | 22,10 | 20,42 | 17,98 | 24,14 | 1511 | 1886 | 1943 | 19,56
ﬁgg 572 | 424 | 352 | 389 | 456 | 313 | 557 | 43 | 415 | 4,08
&:;’ 798 | 757 | 67 | 822 | 607 | 1144 | 2216 | 436 | 484 | 525

Ci60: acide palmitique, Cy .1 : acide pamitoléique Cyg : acide stéarique, Cig1 : acide oléique, Cqg.» : acide

linoléique, Cigs :

insaturé, AGS: acide gras saturé, ND : non déterminé

acide linolénique, C,o, : acide arachidique, C,y1 : acide gadoléique, AGI : acide gras

Une comparaison des teneurs en acides gras totaux de nos d'huiles a la norme
commerciadle du COI, (2003) montre que la plupart y répondent, excepté les huiles des
oléastres 3, 6 et 8 qui présentent des teneurs légérement supérieures a la norme en acide

pa mitoléique, palmitique et linolénique respectivement.

L’ acide oléique étant |’ acide gras dominant, différe d’un échantillon d'huile a un autre
avec un taux maximal de 78,23% enregistré pour |I'huile de I’ oléastre 7 montrant ains le
rapport Cig.1/Cig:» l€ plus élevé (22,16) similaire au rapport obtenu par Zarrouk et al. (2009)
pour la variété cultivée Oliviere (21,53). Un taux appréciable en acide oléque de 73,45% est

également enregistré par I’ huile de I’ oléastre 1 qui présente un rapport Cyg.1/Cig:2 de 7,98.

Par ailleurs, I’huile de I’ oléastre 3 se caractérise par la teneur la plus faible en acide
oléique (62,51%) suivie de I’ échantillon d huile 8 (62,83%). Ces deux huiles présentent un
rapport Cig.1/Cig» de 6,7 et 4,36 respectivement. Le reste des échantillons enregistrent des

taux compris entre 64,2 et 68,6 %. Des teneurs similaires en acide oléque ont été rapportées
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par Wirthensohn et al. (2001) pour des huiles d’ ol éastres australiennes (entre 55,9 et 77,9%),
et par Hannachi et al. (2009) et Baccouri et al. (2010) sur des huiles d’ ol éastres tunisiennes.

Selon Gutiérrez et al. (1999) et Ben Youssef et al. (2010), suite a une récolte tardive,
une attitude antagoniste entre I’ acide oléique et linoléque est observée en faveur de |’ acide
linoléique suite a I’ activité de I’ enzyme ol éate désaturase, qui transforme |’ acide oléique en
linoléique. On constate que le contenu en acide linoléque est le plus éevé pour I'huile de
I’ oléastre 8 (14,38%), suivi des huiles 9 et 10 de la méme région reflétant ainsi les rapports
C181/Cis:2 les plus bas (4,36; 4,84 et 5,25 respectivement) mais qui sont supérieurs a ceux de
guelques variétés tunisiennes analysées par Taamalli et al. (2010) qui ont obtenu des rapports
C181/C1g.2 compris entre 2,11 et 5,76.

Concernant I’acide linolénique les vaeurs enregistrées oscillent entre 0,46% pour
I"huile de I’ oléastre 7 & 1,2% pour I’ échantillon 8 qui excede 1%, limite établie par le COI,
(2003). En effet I’exces en acide linolénique a dga été signalé par El Antari et al. (2003b)
pour des huiles de variétés marocaines, Ravetti, (1999) pour des variétés argentines, ainsi que
pour des huiles d'oléastres australiennes et tunisiennes analysées par Wirthensohn et al.
(2001) et Hannachi et al. (2009) respectivement.

Les huiles des oléastres 6, 3 et 4 se caractérisent par les taux les plus élevés en acide
pa mitique (20,38; 19,85 et 18,18% respectivement). Selon Manai et al. (2006), un taux élevé
en cet acide gras se traduit par une figéabilité de I'huile a de basses températures. Le
pourcentage de ce méme acide gras n'est que de 12,34% pour |’huile de I’oléastre 7 et de
13,27% pour | échantillon 1, et il varie de 15,01 a4 16,57% pour le reste des échantillons.

L’ acide stéarique rapporté comme marqueur de caractérisation variétal par El Antari et
al. (2003a) et Uceda et al. (2009), distingue les huiles d’ ol éastres 10 et 6 par les taux les plus
elevés (3,96 et 3,36% respectivement) alors que les valeurs enregistrées par les huiles
d’oléastres 1 et 8 sont les plus faibles (1,6 et 1,89% respectivement). Par ailleurs, on constate
gue I'huile de I'oléastre 3 se distingue par une teneur relativement élevée en acide
palmitol éique et méme supérieure alalimite de lanorme du COI, (2003). Pour tous les autres
échantillons, les limites sont en parfaite harmonie avec celle indiquées dans la norme (0,3-
3,5%). Cette éévation en acide palmitoléique a dé§a été citée pour des huiles d oléastres
australiennes analysées par Sedgley, (2000) et Wirthensohn et al. (2001) avec des taux allant
de0a6,9 %.

Paz Romero et al. (2003), ont rapporté que les variations en acides gras sont dues aux
facteurs environnementaux, tels que la lumiere, la température ambiante, et le stress hydrique

qui affectent le taux des lipides et le métabolisme dans I'olive. On constate que I'acide
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arachidique et gadoléque caractérisent les huiles provenant des oléastres de Sidi Aich des
autres provenances en présentant des taux de 0,4 & 0,58% pour |’ acide arachidique et 0,15 a
0,25% pour |’ acide gadol éique.

La somme des teneurs en acides gras saturés (AGS) et insaturés (AGI) montre une
variation entre les échantillons d huiles et leur origine géographique. Les taux en AGI sont de
I'ordre de 85,12 et 84,24% pour les huiles des oléastres 1 et 7 respectivement qui présentent
ainsi les rapports AGI/AGS les plus élevés (5,72 et 5,57). Cependant les taux les plus élevés
en AGS sont montrés par les huiles des oléastres 6, 3 et 4 provenant de Targa Ouzemour avec
des valeurs de 24,14; 22,02 et 20,42% respectivement marquant ainsi les rapports AGI/AGS
les plus bas (3,13;3,52 et 3,89 % respectivement). Selon Mousa et al. (1996), Stefanoudaki et
al. (1999) et Douzane et al. (2010), une augmentation de ce rapport pour des variétés plantées
a des dtitudes élevées est probablement liée aux basses températures qui favorisent
I’insaturation, alors qu’'a des altitudes basses c’est plutét les acides gras saturés qui sont

favorisés.

[11.4. Pigments
[11.4.1. Leschlorophylles

Les teneurs en chlorophylles des huiles éudiées sont représentées dans lafigure 17. Les
valeurs observées pour I’ensemble des échantillons sont trés faibles. Elles oscillent entre un
maximum de 0,7 mg/Kg pour |"huile de I’ oléastre 10 et un minimum de 0,096 mg/Kg pour
I"échantillon d’huile 2. Aucune différence significative (p<0,05) n'est enregistrée entre les
oléastres (1, 2 et 4), (1,4,8¢€t9),(1,3,6,8¢€t9) et entre (3, 6 et 7).

Gandul-Rojas et Minguez-Mosquera, (1996), ont rapporté qu’une huile d’olive extra
vierge présente des teneurs en chlorophylles variant de 0 a 20 mg/Kg dont 40 a 80% sont des
phéophytines. Les faibles taux enregistrés pour nos huiles peuvent ére expliqués par les
indices de maturité élevés. En effet, les teneurs en chlorophylles des fruits diminuent au fur et
a mesure de leur maturation suite a la réduction de I’ activité photosynthétique qui diminue
progressivement (Criado et al., 2007; Baccouri et al., 2008). On constate que les ol éastres 2 et
4 enregistrent les teneurs les plus infimes en chlorophylles (0,093 et 0,13 mg/Kg) par rapport
aux autres huiles. Cependant, les fruits des oléastres 5 et 7 qui présentent les indices de
maturité les plus faibles (4,11 et 3,97), enregistrent les teneurs les plus élevées (0,7 et
0,57mg/Kg respectivement) mais qui restent plus faibles, comparées aux huiles d’ oléastres
tunisiennes (entre 2,63 et 6,37mg/Kg) analysées par Baccouri et al. (2010), et des huiles de
variétés tunisiennes (entre 9,67 a 32,46 mg/K g) étudiées par Dabbou et al. (2010a).
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Figure 17 : Teneur en chlorophylles des échantillons d’ huiles d’ ol éastres (n=3).

*Les mémes | ettres indiquent que la différence n'est pas significative (p<0,05)

Une dégradation des chlorophylles par des enzymes tels que les chlorophyllases, la Mg-
déchélatase et la phéophorbide oxygénase peut étre une cause des faibles teneurs en
chlorophylles obtenues pour nos huiles. Cela se traduit par la disparition de la coloration verte
de I"huile suite a la formation de produits incolores ainsi que |’ apparition des anthocyanes

(Roca and Minguez-Mosquera, 2001; Gallardo-Guerrero, 2005).

111.4.2. Les caroténoides

Les huiles analysées montrent des teneurs faibles en caroténoides (figure 18). Les
valeurs sont comprises entre 0,32 mg/Kg pour I'huile de I’oléastre 6 a 1,47 mg/Kg pour
I”échantillon d’huile 5 de la méme provenance. Des différences significatives (p< 0,05) sont
notées entre les huiles sauf entre (3, 4, 7, 8 et 9), (1, 2, 4 et 8) et entre (5 et 10).

D’apres Beltran et al. (2005) et Ouedati et al. (2009), les teneurs en pigments
dépendent de la variété et du stade de maturité des fruits. Cependant, malgré que les fruits de
I’oléastre 7 soient a maturation tardive (3,97), ce dernier présente une huile d’'une teneur
faible en caroténoides (0,57 mg/Kg) proche de celles des huiles des oléastres 3, 4, 8 et 9
d’indices de maturité plus élevés. Cela peut étre due a des facteurs génétiques ainsi qu'a
I origine géographique.

Les faibles taux en caroténoides enregistrés par nos huiles, peuvent ére due a leur
oxydation pendant le processus de maturation, ainsi qu'a leur role protecteur contre la

photooxydation en désactivant I’ oxygene singulet (Fakourelis et al., 1987; Perrin, 1992).
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Figure 18 : Teneurs en caroténoides des échantillons d' huiles d’ ol éastres (n=3).

*Les mémes lettres indiquent que la différence n'est pas significative (p<0,05).

Nos huiles présentent des taux tres faible en caroténoides comparés a ceux des huiles
d’ ol éastres tunisiennes (entre 1,68 a 4,9 mg/K g) analysées par Baccouri et al. (2007a) et ceux
obtenu par Cerretani et al. (2008) pour des variétés italiennes (entre 2,93 a 14,6 mg/Kg).

Le rapport chlorophylle/caroténoides est inferieur a I'unité pour toutes les huiles
analysees exhibant que la fraction jaunétre est dominante par rapport a la verte, résultats

concordant a ceux de Cerretani et al. (2008).

[11.5. Lestocopherols
Les résultats des déterminations anal ytiques des tocophérols totaux des huiles d’ ol éastres
sont consignés dans la figure 19. Les isomeres a, B et y tocophérol ont été détectés dans toutes

les huiles anal ysees et leurs teneurs sont illustrées dans la figure 20.

Selon Perrin, (1992) et Baldioli et al. (1996), les taux en tocophérols totaux dans une
huile de bonne qualité sont généralement supérieurs a 100 mg/Kg. Les teneurs enregistrées
pour nos huiles d’ olives sauvages sont notables et fluctuent entre 169,66 a 577mg/Kg.

Des différences significatives (p<0,05) sont notées entre les dix échantillons d’ huiles

pour les taux en tocophérols totaux, excepté entre les huiles 1 et 4.
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Figure 19 : Teneurs en tocophérols totaux des huiles d' oléastres (n=3).

* Les mémes lettres indiquent que la différence n'est pas significative (p<0,05).

La teneur maximale en tocophérols totaux qui correspond a 577mg/Kg est enregistrée
par I’huile de I’oléastre 8 de Sidi Aich suivie des huiles d’'oléastres 2, 5 et 4 de Targa
Ouzemour avec des taux respectifs de 366; 320 et 284,3 mg/Kg. L’ échantillon d huile 1
enregistre également une teneur appréciable de 283 mg/K g.

Les concentrations les plus faibles en tocophérols totaux correspondant a 169,6 et 197
mg/Kg sont respectivement enregistrées par I’huile des oléastres 10 et 6. Le reste des
échantillons présentent des concentrations comprises entre 209 et 244,66 mg/Kg.

Nos échantillons d’huiles présentent des teneurs en tocophérols totaux inférieures a
celles obtenues par Baccouri et al. (2008) pour des huiles d' oléastres tunisiennes (310-780
mg/Kg) mais supérieures aux teneurs obtenues par Douzane et Bella, (2005) sur des variétés

algériennes dont les taux sont compris entre 176,55 et 291,66 mg/K g.

Les données de la figure 20 font apparaitre la dominance de I’a-tocophérol pour toutes
les huiles analysées avec des pourcentages compris entre 85,16 et 96,78% et des teneurs qui
fluctuent entre 160,33 et 497 mg/K g; un changement concernant son taux refléte une variation
des tocopherols totaux de toutes les huiles anal ysees. Les autres isomeres sont peu représentés
et enregistrent des teneurs allant de 1 a 10 mg/Kg pour le B-tocophérol et de 5 a 49,66 mg/Kg
pour le y-tocophérol soit des pourcentages respectifs de 0,47 a 1,83% et 2,04 a 12,99%.
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Figure 20 : Teneurs en a, B et y tocophérols des huiles d’ ol éastres (n=3).

*Les mémes lettres indiquent que la différence n'est pas significative (p<0,05)

Des différences significatives (p<0,05) sont notées entre les huiles étudiées pour les
teneurs en a-tocophérol. Cependant aucune différence significative n’est montrée entre les
huiles (1, 9 et 10), et entre (3 et 6) pour les teneurs en y-tocophérol, et entre (1, 2, 3,4, 5 et 7)

et (6, 9 et 10) pour les concentrations en 3-tocophérol.

L’ huile de I’ oléastre 8 se distingue par des taux considérables en ces 3 isomeres. 497
mg /Kg (a-tocophérol), 10 mg /Kg (B-tocophérol) et 49,66 mg/Kg (y-tocophérol). Cependant,
I’ échantillon d huile de I’ oléastre 10 présente le taux le plus faible en a-tocophérol (160,33
mg/Kg). Les valeurs intermédiaires pour a-tocophérols sont enregistrées pour les huiles 2 et 5
(343,66 et 298,33 mg/K Q).

Des teneurs appreéciables en y-tocophérol sont constatées pour les huiles des oléastres 4 et 7
avec des valeurs respectives de 30,6 et 28,33mg/Kg mais qui restent inferieures a celles des
huiles d’ ol éastres tunisiennes anal ysées par Baccouri et al. (2008) qui présentent des valeurs
comprises entre 58,1 a 98,3mg/Kg et qui se caractérisent également par des taux importants

en B-tocophérol (46,1 a 68mg/Kg), supérieurs a ceux enregistrés par nos huiles.

La concentration en o-tocophérol est considérée comme I'un des paramétres
influencant la stabilité de I’ huile, sa date limite de conservation et sa qualité (Deiana et al.,
2002). D’ apres Salvador et al. (2001) et Douzane et Bellal, (2005), le contenu en tocophérols
est éroitement lié a la variété et atteint son niveau maxima durant la premiére phase de

maturation.
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[11.6. Les composés phénoliques
I11.6.1. Dosage colorimétrique
[11.6.1.1. Les polyphénolstotaux

Les résultats du dosage colorimétrigue des polyphénols totaux exprimés en
milligrammes d’ équivalent d’'acide gallique/Kg montrent que les teneurs en ces composés
différent significativement (p <0,05) d’un échantillon & un autre (figure 21).
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Figure 21 : Teneurs en polyphénols totaux des échantillons d’ huiles d’ ol éastres (n=3).

*Les mémes | ettres indiquent que la différence n'est pas significative (p<0,05)

Les huiles des oléastres 5, 6 et 4 de Targa Ouzemour présentent les teneurs les plus
€éleveées en polyphénols totaux de 586,07; 358,63 et 350,58mg E.A.G./Kg respectivement. Par
ailleurs, I’échantillon d’huile 3 de la méme provenance montre le taux le plus faible de
92,94mg E.A.G./Kg suivie des huiles des oléastres 8 et 9 de Sidi Aich (130,78 et 166,07mg
E.A.G./Kg), les autres échantillons enregistrent des teneurs comprises entre 193,14 et
303,72mg E.A.G./Kg.

Montedoro et al. (1992), ont classé des variétés selon leur teneur en polyphénols totaux
comme suit :

- Variétés présentant une teneur faible (50-200ppm);
- Variétés présentant une teneur moyen (200-500ppm);
- Variétés présentant une teneur éevé (500-1000ppm).

D’ apres cette classification nos échantillons d huiles seraient classés comme suit :
- Oléastre 5 : ateneur élevée;
- Oléastres 1, 2, 4, 6 et 10 : ateneur moyenne,
- Oléastres 3, 7, 8 et 9 : ateneur faible.
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Les teneurs en polyphénols totaux enregistrées pour nos échantillons d huiles sont
supérieures de celles obtenues par Gulfraz et al. (2009) sur des huiles d'oléastres
pakistanaises (entre 23,6 a 92,4mg E.A.G./Kg), mais proches a celles de quelques variétés
italiennes (entre 118 et 448mg E.A.G./KQ) analysées par Esti et al. (2009) et celles des
variétés espagnoles des iles sardaignainnes (entre 108,51 et 444,26mg E.A.G./KQ)
enregistrées par Cerretani et al. (2006).

Les taux les plus faibles en polyphénols totaux des huiles des oléastres 3 et 8 pourraient
étre expliqués par la diminution de |’ activité de I’enzyme L-Phénylalanine Ammonia Lyase
(PAL) responsable de la synthése des composés phénoliques et |’ augmentation de celle des
estérases et des glucosidases (Tovar et al., 2002). Par ailleurs, on constate que malgré
I’avancement du stade de maturité des olives de I'oléastre 2, I'huile présente une teneur
appréciable en polyphénols totaux de 210,97 mg/Kg. Cela pourrait étre lié au systeme
enzymatique qui est spécifique pour chagque oléastre ainsi qu’ al’ origine géographique.

Les études menées par Tovar et al. (2001) et Aganchich et al. (2008), ont montré que
les teneurs en polyphénols augmentent dans des conditions de stresse hydrique, et qu’une
corrélation négative est notée entre le contenu en polyphénols totaux et le taux d'irrigation et
des pluies abondantes (Paz Romero et al., 2003). Ces mémes auteurs ont rapporté qu’un
stress hydrique induit un changement dans |’ activité enzymatique de la L-Phénylalanine
Ammonia Lyase. En effet, I’ oléastre est connu pour sa résistance aux conditions de stress
hydrique (Durand et Terral, 2005), ce qui pourrait peut étre, expliquer les teneurs appréciables

en polyphénols totaux de la plupart des échantillons d’ huiles analysés.

111.6.1.2. Les ortho-diphénols

Les teneurs en ortho-diphénols exprimées en milligrammes d équivalent d acide
caféique/K g sont représentées dans lafigure 22. Les taux fluctuent entre 8,18 et 44,63 mg/K g.
Des différences significatives (p<0,05) sont relevées entre les huiles étudiées sauf entre les
oléastres (2 et 8), (7 et 9) et entre (4 et 10).

Les teneurs en ortho-diphénols reproduisent pratiqguement les mémes regroupements
faits a partir des résultats du dosage colorimétrique des polyphénols totaux, d’ou un
coefficient de corréation significative (p<0,05) de 0,93. Evangelisti et al. (1997) et Blekas et
al. (2002), ont rapporté qu’ une huile ayant une teneur élevée en composés phénoliques totaux,
présente un taux éevé en ortho-diphénols.

La teneur la plus faible en ortho-diphénols est notée pour |” huile obtenue des fruits des
ol éastres 3 et 8 avec des valeurs respectives de 8,18 et 10,21mg E.A.C./Kg. Cependant, I’ huile
de I'oléastre 5 de Targa Ouzemour enregistre un taux notable de 44,63mg/Kg suivi des
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échantillons d'huiles 6 et 4 de la méme région (36,3 et 28,33mg E.A.C/KQ). Le reste des
échantillons présentent des teneurs comprises entre 11,5 et 27,39mg E.A.C/Kg.
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Figure 22 : Teneurs en ortho-diphénols des échantillons d huiles d’ ol éastres (n=3).

* | es mémes lettres indiquent que la différence n'est pas significative (p<0,05)

Nos échantillons d'huiles d'olive sauvages présentent des taux en ortho-diphénols
proches de ceux des huiles de variétés turques (entre 5,03 et 76,89mg/Kg) analysées par
Kiralan et al. (2009), mais beaucoup plus faibles comparés aux huiles d’ ol éastres tunisiennes
(entre 105 et 217,6mg/Kg) étudiées par Baccouri et al. (2008), et des huiles de variétés
espagnoles (entre 40,88 et 154,92mg E.A.C/Kg) analysées par Allaout et al. (2009).

111.6.2. Détermination des phénols des huiles d’ olives sauvages par HPLC

L’analyse des composés phénoliques par HPLC permet d obtenir des données
gualitatives et quantitatives plus précises (Rovellini et Cortesi, 2003).
Toutes les huiles d'olives sauvages analysees contiennent la méme composition qualitative
qui differe quantitativement suivant le sujet et la région de récolte ce qui présente un intérét

pour une caractérisation de ces huiles (Oliveras-Lopez et al., 2007; Ocakoglu et al.2009).

Les composés phénoliques identifiés sont : les alcools phénoliques libres, les dérivés
d oleuropeine et du ligstroside, les lignanes, la lutéoline et I’ apigénine comme principaux
flavonoides, les acides secoiridoides ainsi que des biophénols oxydés.

Le tableau (XIV) présente les principaux composés phénoliques identifiés et leur teneur

(mg/Kg) dansles huiles analysées.
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Tableau XIV : Teneurs (mg/Kg) des composés phénoliques individuels, biophénols naturels, oxydeés et totales des huiles d’ ol éastres déterminées par HPLC (n=3)

o Oléastre oléal oléa 2 oléa 3 oléa4 oléa5 oléa 6 oléa7 oléa 8 oléa9 oléa 10

ompose

phgﬁolique
D.Oleur 66,1+0,6' 16,8+0,1° 10+0,5° 88,3+0,49 228,1+1 165,7+0,1' 43,8+0,2¢ 117,5+3,6" 23,26+0,8° 57,3+0,4°
D. Ligs 123,1+0,6° 122,9+1,25° 34,2+0,2% 233,4+05° | 369,9+1,7" 192,2+1,9' 52,4+0,8* | 71,76£0,15° | 51,8+0,2° 53,96+0,35°
Al ph. libre 11+00° 14+00° 15+00° 3,66+0,47* | 12,66+0,47° | 40,66+0,47" 29+0,81¢ 21+00' 11+00° 4+00°
Lig 23+0,47° 1000° 43+00" 10+0,81° 57+00 21+00' 15+00° 6+00" 17+00° 4+00°
Flav. Tt 13,3+0,21° 3,52 +0,28° 12,36+0,03° | 3,12+0,64° | 8,09+0,15° 12,67+1,02° | 14,33+0,6° 3,9+0,11° 21,9+0,3" 1,58+00°
Lut 5,67+0,03¢ 1,16+0,05° 8,72+0,12' 0,74+0,24° | 3,04+0,09° 1,85+0,18° 9,44+0,419 3,10+0,09¢ 14,9+0,12" 1,29+0,01°
Apig 7,620,241 2,35+0,22° 3,64+0,15" 2,38+0,4° 5,05+0,06° | 10,82+0,98° | 4,92+0,21° 0,8+0,02° 7,01+0,14' 0,16+0,01%
Adi. Secoi. Tt 66,7+2,9° 141,5+4,8° 20,9+1,1° 30,2+0,89" | 168,3+0,04" | 131,1x0,85" | 90,9+1,34° | 67,0:041° | 40,1+0,08° | 42,4+0,12°
Aci.D.M.Eléno | 7,9+0,104¢ 32,6+0,29 2,2+0,06" 3,6+0,04° 7,6+0,04° 15,8+0,08" 1,1+0% 15,3+0,04° 9,5+0,04° 10,7+0,04'
Aci .ééno 58,5+2,84¢ 108,0+5,08" 16,8+1,01° 26,5+0,94° | 160,6+0,1° 112,0+0,89" | 89,5+1,34° 50,7+0,4° 30,1+0,04° 31,4+0,08°
Aci. Secoi. Ox 0,3+0,0° 0,8+0,08° 1,93+0,04¢ 0,1+00° 0+0? 3,26+0,12" 0,3+0° 1,06+ 0,5+0¢ 0,3+0°
Plph. Tt 255 + 4 192+ 3° 138,66+1,52° 349+ 19 730,6£1,5 488+1" 220+2° 216+3¢ 213,6+0,6" 125+12
PIph. Ox (%) 9,62+0,5° 17+00° 186+03" | 37+005% | 811+017° | 1044:005 | 37105 | 711+06° | 416703 | 6.08:0,02°

*Les mémes lettres indiquent que la différence n'est pas significative (p<0,05).
D.Oleur : Dérivés d' oleuropeing; D. Ligs : Dérivé du ligstroside ; Al ph.libre: Alcool phénoliques libres; Lig: lignane ; Flav.tt : Flavonoides totaux ; Lut : Lutéoline ; Apig: Apigénine; Aci. Secoi.

Tt: Acides secoiridoide totaux ; Aci. D.M. Eléno: Acide decarboxymethyl élénolique ; Aci .Eléno : Acide éénolique; Aci. Secoi. Ox Acides secoiridoide oxydés ; Plph. Tt : Polyphénols totaux ;
Plph. Ox : polyphénols oxydés
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a) Lessecoiridoides: dérivésd’oleuropéine et du ligstroside

La fraction phénolique magjoritaire des huiles d’oléastres analysées appartienne aux
dérivés secoiridoides a savoir les dérivés d oleuropeine et du ligstroside qui sont considérés
comme principaux composés phénoliques d'une huile dolive fraiche (Romani et al.,
2001; Pinelli et al., 2003; dela Torre-Carbot et al., 2005).

Des teneurs appréciables en ces dérivés ont été obtenues (Figure 23). L’anayse
statistique a révélé des différences significatives (p<0,05) entre les dix huiles pour la
composition en dérivés d’ oleuropeine, toutefois aucune différence significative n’est notée
entre les huiles des oléastres (7 et 9), (7 et 10) et entre (1 et 2) pour la concentration en

dérivés du ligstroside.
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Figure 23 : Teneurs en dériveés secoiridoides des huiles d ol éastres (n=3).

*Les mémes lettres indiquent que la différence n'est pas significative (p<0,05).

Les huiles des oléastres 3 et 9 présentent les pourcentages les plus faibles en dérivés
secoiridoides par rapport aux taux en polyphénols totaux, soit 31,89 et 35,13%
respectivement. Le pourcentage en dérivés secoiridoides le plus éevé (96,47%) est enregistré
par |'échantillon d huile de I'oléastre 1. Oliveras-Lopez et al. (2007) ont rapporté des

pourcentages en dérivés secoiridoides de 85 a 92% pour des variétés espagnoles et italiennes.

L es teneurs maximales en dérivés d oleuropeine et du ligstroside sont enregistrées pour
I"huile de I'oléastre 5 de Targa Ouzemour avec des vaeurs respectives de 228,1 et
369,9mg/K g suivie des huiles 6 et 4 de la méme région avec des teneurs de 192,2 et 233,46
mg/K g pour les dérivés d’ oleuropeine et 165,7 et 83,3 mg/Kg pour les dérivés du ligstroside.
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D’ aprés |’analyse des résultats on constate que les taux les plus faibles en dérivés du
ligstroside sont enregistrés par les huiles provenant des olives sauvages de Sidi Aich et |” huile
3 de Targa Ouzemour, alors que les teneurs minimales en dérivés d oleuropeine sont
constatées pour les huiles des ol éastres 3 et 2.

Sur les variétés algériennes Chemlal, Boughenfous et Takesrit, Blanquette, Laribi et al.
(2009), ont rapporté des teneurs en dérivés d’ oleuropeine comprises entre 7 a 137 mg/Kg et

entre 33 299 mg/Kg pour les dérivés du ligstroside.

L esalcools phénoliqueslibres:
La figure 24 présente les taux en alcools phénoliques libres des échantillons d’ huiles
analysées qui oscillent entre 3,6 et 40,6 mg/Kg. L’ analyse statistique a révélé des différences

significatives (p<0,05) entres les échantillons excepté entre les huiles (1 et 9) et entre (4 et 10).
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Figure 24 : Teneurs en alcools phénaliques libres des huiles d ol éastre (n=3).

* | es mémes lettres indiquent que la différence n'est pas significative (P<0,05)

L’ échantillon d'huile 6 enregistre la teneur maximale en acools phénoliques libres
(40,6 mg/Kg), soit un pourcentage de 8,9% des polyphénols totaux suivie de I'huile de
I’oléastre 7 (29 mg/Kg) qui présente le pourcentage le plus élevé en acools phénoliques libres
(13,22%) par rapport au polyphénols totaux. Pinelli et al. (2003) ont rapporté des

pourcentages allant de 1 a 16, 9% pour des variétés italiennes.

D’aprés Cinquanta et al. (1997) et Cioni et al. (1998), un taux éevé en acools
phénoliques est le résultat d une augmentation de |’ activité hydrolytique. L’ hydrolyse des
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composés phénoliques complexes, assure un approvisionnement en composés antioxydant qui
protegent contre |’ autooxydation des huiles pendant leur stockage (Cinquanta et al., 2001,
Servili et Montedoro, 2002). Les principaux alcools phénoliques sont I’ hydroxytyrosol (3,4-
DHPEA) et le tyrosol (p-HPEA). Ils dérivent respectivement de I’ hydrolyse de I’ oleuropeine
et du ligstroside par action des glucosidases (Tsimidou, 1998; Briante et al., 2002; Bouaziz et
al., 2004).

Les huiles des oléastres 4 et 10 se caractérisent par les taux les plus faibles en alcools
phénoliques libres (3,6 et 4 mg/Kg respectivement) soit des pourcentages respectifs de 1,01 et
3,57% aors que les échantillons d’ huiles restant présentent des teneurs comprises entre 11 et
21 mg/Kg et des pourcentages variant de 1,72 a 10,71%.

Le pourcentage en alcools phénoliques libres par rapport aux polyphénols totaux a été
rapporté comme un parameétre d estimation de la stabilité oxydative et de la fraicheur d’une
huile d’ olive (Pinelli et al., 2003; Cortesi et Rovellini, 2004; Romani et al., 2007).

L es acides secoiridoides
L es teneurs en acides secoiridoides (acide éénolique, acide décarboxymethyl éénolique

et acides secoiridoides oxydés) des huiles analysées sont consignées dans la figure 25.
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Figure 25 : Teneurs en acides secoiridoides des huiles d’ oléastre (n=3).

* Les mémes lettres indiquent que la différence n'est pas significative (p<0,05)
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Les taux en acides secoiridoides totaux fluctuent entre 20,9 et 168,3 mg/Kg tandis que
les formes oxydées sont présentes a des teneurs tres faibles ou inexistantes (0 - 3,3 mg/Kg).
Nos huiles présentent des teneurs en acides secoiridoides supérieures a celles rapportées par
Laribi et al. (2009) sur des variétés algériennes dont les valeurs fluctuent entre 6 et 117
mg/Kg, et celles de quel ques variétés italiennes analysées par Rovellini, (2008) qui présentent
des taux en acides secoiridoides totaux variant de 31,8 a 106,6mg /Kg et dont 0,2 a4 8,3 mg/Kg
sont sous formes oxydés.

Les formes de I’ acide élénolique de nos huiles sont présentes a des teneurs allant de
16,8 a 160,6 mg/Kg, et de 1,1 a 15,8 mg/Kg pour les formes de I'acide décarboxymethyl
élénolique. Aucune différence significative (p<0,05) n’est notée entre les huiles des oléastres
(4, 9 et 10) pour le contenu en acide éénolique, et entre les huiles (1 et 5) pour celui de

I acide décarboxymethyl éénolique.

Les acides secoiridoides sont issus des oléosides méthyl ester, de |’ oleuropeine et du
ligstroside par action d’une hydrolyse chimique ou enzymatique (figure 26) par une estérase
et glucosidase (Obied et al., 2007; Rovellini, 2008). Leur présence dans |’ huile d'olive a été
rapportée par plusieurs auteurs (Romani et al., 2001; Cortes et Rovellini, 2004; Laribi et al.,
2009).
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Figure 26 : Schéma d' une dégradation enzymatique de I’ oleuropeine conduisant a la formation de
I’acide élénolique: (1) oleuropeine (2) hydroxytyrosol (3) dérivé glucosyle (4) aglycone (5) acide
éénalique (Segovia-Bravo et al., 2009).

Selon Pinelli et al. (2003), le contenu en acide éénolique peut servir comme marqueur de
caractérisation variétale. On constate que I’ échantillon d huile de I’ oléastre 5 se révéle le plus
riche en acides secoiridoides (168,3 mg/Kg) avec des taux respectifs de 160,6 et 7,6 mg/Kg en
acides éénolique et décarboxymethyl éénolique.

Les teneurs minimales sont enregistrées par |’ échantillon d’ huile 3 de la méme région (16,8;

2,2 e 1,9 mg/Kg en acides éénolique, décarboxymethyl éénolique et formes oxydées
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respectivement), suivi de I’échantillon d’huile 4 qui ne présente que 30,2 mg/Kg en acides
secoiridoides malgré ses teneurs appréciables en polyphénol s totaux.

Les huiles des oléastres 2, 6 et 7 montrent des teneurs appréciables en acides élénolique (108;
112 et 89,5 mg/Kg respectivement) et décarboxymethyl éénolique (32,6; 15,8 et 1,1mg/Kg
respectivement); les formes oxydés sont présentes a des teneurs respectives de 0,8; 3,3 et 0,3
mg/Kg. Le reste des échantillons enregistrent des taux compris entre 30,1 et 58,5 mg/Kg pour
I”acide élénolique, entre 9,5 a 15,3 mg/Kg pour |’ acide décarboxymethyl éénolique et entre

0,3a1,1 mg/Kg pour les formes oxydées.

Le contenu en acides secoiridoides naturels et oxydés est un parametre important, utilisé
récemment par Rovellini, (2008) pour distinguer une huile nouvellement extraite d’ une huile
expirée. En outre, divers effets ont été attribués a ces composes, telle qu'une propriété

antivirale, antifongique et antibactérienne (Hamdi et Castellon, 2005).

L esflavonoides

Lafigure 27 montre les teneurs en lutéoline et apigénine des huiles anal ysées. Les taux
en apigénine oscillent entre 0,16 et 10,82 mg/Kg et entre 0,74 et 14,94 mg/Kg pour la
lutéoline. Ces teneurs sont supérieures a celle obtenues par Criado et al. (2004) sur la variété
Arbequina plantée dans trois régions différentes, ainsi qu’ aux teneurs rapportés par Ocakoglu

et al. (2009) pour des variétés turques.
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Figure 27 : Teneurs en flavonoides des huiles d' ol éastres (n=3).

*Les mémes | ettres indiquent que la différence n'est pas significative (p<0,05)
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On constate que les huiles d' ol éastres provenant de Sidi Aich se caractérisent par une
prédominance de la lutéoline, tandis que I’ échantillon d huile 1 de Tazmalt et les huiles de
Targa Ouzemour a I’ exception de I’ échantillon 3 sont plus riches en apigénine. Ces résultats
sont similaires a ceux rapportés par Andjelkovic et al. (2008) qui ont montré que la variété
Aglandau plantée a 500 m d’ atitude est plus riche en Iutéoline comparé a la variété Tanche
qui est plantée 2270 m d’ atitude.

Aucune différence significative n’est enregistrée entre les échantillons d’ huiles (2 et 4),
(5et7) et entre (1 et 9) pour lestaux en apigénine et entre (2 et 10) et (5 et 8) pour ceux de la
lutéoline. L huile de I’ oléastre 9 présente la teneur la plus éevée en flavonoides totaux de
21,95mg/K g, soit un pourcentage de 10,27% des polyphenols totaux. Les taux en lutéoline et
apigénine pour cette huile sont respectivement de 14,94 et 7,01mg/Kg. Selon Brenes et al.
(1999), une huile ayant des teneurs supérieures a 10 ppm en lutéoline, présente un intérét
nutritionnel et thérapeutique intéressant vue les nombreux effets positifs des flavonoides
(Heim et al., 2002).

L’ échantillon d huile 10, enregistre le taux minimal en apigénine (0,16 mg/Kg) et 1,29
mg/K g en lutéoline et présente un pourcentage en flavonoides totaux de 1,68%. En revanche,
I"huile de I’ oléastre 6 présente la teneur la plus élevée en apigénine (10,82 mg/Kg) et une
concentration moindre en lutéoline (1,85 mg/Kg).

Les huiles des oléastres 7, 1 et 3 enregistrent des taux de 14,33; 12,27 et 12,36 mg/Kg
en flavonoides totaux soit des pourcentages respectifs de 6,51; 5,2 et 8,91% des polyphenols
totaux. Le pourcentage le plus faible en flavonoides totaux (0,89%) est noté pour I’ échantillon
d huile 4 avec une teneur de 3,12 mg/Kg.

Bien que I"huile de I'oléastre 5 présente une teneur importante en biophénols totaux
(730 mg/Kg), elle n’enregistre qu’ un pourcentage de 1,10% en flavonoides totaux avec des
teneurs respectives en lutéoline et apigénine de 5,05 et 3,04mg/Kg. Les autres huiles

présentent des pourcentages en flavonoides allant de 1,8 4 6,51%.

Les flavonoides constituent généralement une fraction modeste des biophénols de
I"huile d'olives (Murkovic et al., 2004; Ocakoglu et al., 2009). Pinelli et al. (2003) et
Mulinacci et al. (2005) ont rapporté des pourcentages ne dépassant pas 2 a 3%, aors que
Romani et al. (2001) ont obtenu des pourcentages en flavonoides totaux allant de 0,67 a
8,99% pour les variétésitaliennes Leccino, Gentille et Dritta.
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Nos échantillons d'huile, en revanche présentent des pourcentages qui varient de 0,89 a
10,27% et présentent des taux en flavonoides proches de ceux rapportés par Laribi et al.
(2009) pour des variétés algériennes, mais supérieurs a ceux rapportés par Cortes et
Rovellini, (2004), Criado et al. (2004) et Inargjos-Garcia et al. (2010).

Leslignanes

Les teneurs en lignanes des huiles analysées sont représentées dans la figure 28. Selon
Owen et al. (20004), les taux en lignanes dans une huile d olive vierge fluctuent entre 0,65 et
99,97mg/Kg. Les valeurs obtenues pour nos échantillons sont comprises entre 4 et 57 mg/Kg
et different significativement (p<0,05) excepté entre les huiles des oléastres 2 et 4 qui
enregistrent une teneur de 10 mg/Kg.
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Figure 28 : Teneurs en lignanes des huiles d’ ol éastres (n=3).

*Les mémes lettres indiquent que la différence n'est pas significative (p<0,05)

D’ apres I'analyse des résultats, on constate que les teneurs en lignanes différent d’ une
huile & une autre et d' une région de provenance a une autre, résultats similaires a ceux
rapportés par Criado et al. (2004) et Andjelkovic et al. (2008). En effet |les teneurs élevées ont
caractérisé les huiles provenant de Targa Ouzemour et Tazmalt, tandis que les teneurs les plus

faibles sont enregistrées par les huiles d’ ol éastres de Sidi Aich.

L’ huile de I’ oléastre 5 présente la valeur maximale en lignanes (57 mg/Kg) suivie de

I’ échantillon d’huile 3 de la méme région qui enregistre un taux de 43mg/Kg malgré sa teneur
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modeste en polyphénols totaux (138,66 mg/Kg). Cependant, les échantillons d' huile 4 et 6 de
qui sont plus riches en polyphénols totaux (349 et 488 mg/Kg), ne présentent que 10 et 21
mg/Kg respectivement. Les huiles des oléastres 1, 9, 7 et 2 enregistrent des teneurs
respectives de 22,6; 17; 15 et 10 mg/Kg. Les valeurs minimales sont obtenues pour les huiles
10 et 8 (4 et 6 mg/K g respectivement).

Des teneurs proches en lignanes ont été rapportées par Laribi et al. (2009) pour les
variétés Chemlal, Boughenfous, Takesrit et Blanquette de Gualma avec des valeurs comprises
entre 3 et 50 mg/K g, aors que les variétés Istrska belica et Leccino analysées par Bester et al.
(2008) ont enregistré des teneurs respectives de 10 et 38,3mg/Kg.

D’aprés I'analyse des résultats de I’'HPLC des composés phénoliques des huiles
d oléastres, on constate que ces derniéres contiennent les mémes composés phénoliques
gu’une huile d’ olive, et quelques composés sont a concentration supérieures.
Les pourcentages en polyphénols oxydés déterminés dans les huiles anal ysées fluctuent entre
3,7 et 41,67%.

[11.6.3. Indiced’amertume
L’amertume est considérée comme un attribut positif a des intensités tolérables dans
I"huile d’ olive vierge (Inargos-Garcia et al., 2009). Les indices d’ amertume enregistrés pour

nos échantillons sont représentés dans la figure 29.
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Figure 29 : Indices d’ amertume des différents échantillons d’ huiles d’ ol éastre (n=3).

*Les mémes | ettres indiquent que la différence n'est pas significative (p<0,05)
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Les valeurs du Kzps sont comprises entre 0,55 et 2,13. Les échantillons d’ huiles de Targa
Ouzemour al’exception de I huile de I’ oléastre 3, présentent les indices d’ amertume les plus
éleves, dominés par I’ échantillon 5 (Kz2s: 2,13). L huile de I’ oléastre 1 présente un indice de
0,98. Tandis que les huiles provenant de Sidi Aich (7, 8, 9 et 10) se caractérisent par des
intensités d’amertume moindre qui fluctuent entre 0,55 et 0,75. Aucune différence
significative n’ est notée entre les échantillons d’ huile (3 et 7) et entre (8 et 10).

Les valeurs d’intensités d amertume enregistrées suivent le méme ordre que celui des
teneurs en polyphénols totaux. Un coefficient de corréation (p<0,05) positif de 0,90 est noté
entre I'indice d’amertume et les taux en polyphénols totaux, résultats similaires a ceux
obtenus par Bendini et al. (2006), Morello et al. (2006) et Hidalgo et al. (2009) qui ont
enregistré des coefficients de corrélation respectifsde 0,97; 0,75 et 0,80.

L’ accumulation des phénols a caractére amer dans I’ olive est un mécanisme de défense
contre les phytopathogenes (Amiot et al., 1989). En effet I'olivier sauvage est considéré
comme une héte appropriée pour la mouche de I'olive (Nardi et al., 2010). Ceci peut ére
I” une des causes de ces intensités d’ amertume é evées enregistrées pour nos huiles d’ ol éastres.
De plus les facteurs environnementaux et agricoles ont une grande influence sur |I’amertume
(Gomez-Rico et al., 2009). D’ aprés Ryan et Robard (1998), les variétés a petits fruits et a
rendement d’ huile modeste tel est e cas de la majorité de nos échantillons, sont caractérisées
par un contenu élevé en oleuropeine, composeé responsable de |’amertume comparé aux
échantillons ayant des fruits plus gros. Des corrélations négatives, significatives (p<0,05) sont
notées entre I'indice d'amertume et le poids moyen des fruits ains qu’avec les teneurs en
huiles avec des coefficients de corré ation respectifs de (-0,75) et (-0,64).

Les indices d’ amertume présentent également des corréations linéaires (p<0,05) avec
les teneurs en dérivés secoiridoides. Les coefficients sont de (r=0,98) pour les dérivés du
ligstrosides, (r=0,75) pour les dérivés d oleuropeine et (r= 0,93) pour les secoiridoides

(dérivés d oleuropeine + dérivés du ligstroside).

[11.7. Stabilité oxydative des huiles

Pour estimer la stabilité ou la susceptibilité de I’ huile &I’ oxydation, les échantillons ont
été soumis a un test d’ oxydation accéléré sous des conditions standardisées a |I’aide d’'un
appareil rancimat Metronm n°743. Les résultats (figure 30) sont exprimés en temps

d induction (heures), déterminés grace a une courbe de conductivité (annexe 3).
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Figure 30 : Temps d’induction (h) des échantillons d" huiles d’ ol éastres (n=3).

*Les mémes | ettres indiquent que la différence n'est pas significative (p<0,05)

Les valeurs obtenues sont hétérogenes, elles oscillent entre 2,04 et 30,69 h. 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 des oléastres (1, 4, 7 et
10) et entre (2, 8 et 9).

On constate que le temps d'induction maximal (30,69h) est enregistré par I'huile de
I’oléastre 6. Cette derniére présente une stabilité proche de celle de la variété Picual
espagnole (33,9h), et supérieur a celle de lavariété Arbequina (11,6h) de la méme provenance
anal ysées par Mateos et al. (2006).

Bien que I’ huile de I’ oléastre 5 soit plus riche en substances antioxydantes (polyphénols
totaux, tocophérols et caroténoides) avec un total de 908,54mg/K g, elle enregistre un temps
d induction moindre (23,8h) par rapport al’ huile de I’ oléastre 6 qui ne présente qu’ un total en
antioxydants de 555,95mg/Kg. Cela peut étre due aux produits secondaires d’oxydation
(Krichene et al., 2010) présents avant le chauffage des huiles ainsi qu’a la composition en
acides gras. En effet le rapport Cig.1/Cyg:» rapporté comme indicateur de stabilité (Gallina
Toschi et al., 2005; Allalout et al., 2009) est respectivement de 6,07 et 11,44 pour I’ huile des
oléastres 5 et 6. D’ aprés Aparicio et al. (1999), la stabilité oxydative de la variété Picual est
essentiellement liée a son rapport appréciable en Cig.1/Cig, cOmparé a la variété Hojiblanca.
Un degré d'insaturation élevé en acides gras offre une grande susceptibilité a la formation de
radicaux libres qui accentuent le processus d’ oxydation (Frankel, 1985; Martin-Polvillo et al.,

2004).
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On constate également que le pourcentage en alcools phénoliques libres est le plus élevé pour
I’oléastre 6 (8,9%) comparé a I'oléastre 5 (1,72%). Un taux €élevé en ces COMPOSES
essentiellement le 3,4-DHPEA assure une bonne stabilité de I huile due a leur nature ortho-

diphénolique (Cinquanta et al., 2001).

L’ échantillon d' huile de I’ ol éastre 3 présente le temps d’induction le plus faible (2,04h).
En effet, cette huile se caractérise par I’ acidité libre la plus élevée (0,74% d acide oléique)
apportant ainsi des substrats a |’ oxydation (Frega et al., 1999; Zanoni et al., 2005; Paradiso et
al., 2010) d’ ou un coefficient de corrélation (p<0,05) de (-0,46) entre les temps d’induction et
I’ acidité libre. En outre cet échantillon présente une teneur modeste en acide oléique et le taux
le plus faible en ortho-diphénols (8,18mg/Kg) et dérivés secoiridoides (10mg/Kg et
34,2mg/Kg pour les dérivés doleuropeine et du ligstroside respectivement). D’apres
Carrasco-Pancorbo et al. (2007), les composés phénoliques sont les antioxydants primaires
qui inhibent I’ oxydation thermique de I’ huile d’ olive, ils agissent comme briseurs de chaines
en donnant un hydrogéne au radical alkyl-peroxyl formé pendant le déclenchement de
I” oxydation lipidique.

Bien que I’huile de 1’oléastre 8 soit la plus riche en a-tocophérol (497mg/Kg), elle note

un temps d’induction modeste de 7,94h. Cela peut étre expliqué par sateneur élevée en acides
gras polyinsaturés (15,58%), d’ ou son rapport faible en Cyg.1/Cyg.» de 4,36.
Une corrélation négative mais non significative est notée entres la stabilité oxydative et les
teneurs en oa-tocophérols de nos huiles, résultats concordant avec ceux de Baldioli et al.
(1996), Cerretani et al. (2006), Bester et al. (2008) et Dabbou et al. (2010b). D’apres Blekas
et al. (1995), I'a-tocophérol peut agir soit comme antioxydant ou prooxydant. A des
températures relativement élevées, 1’a-tocophérol n’est pas un antioxydant primaire idéal
(Deianaet al., 2002; Rahmouini et al., 2006).

Le temps d’'induction modeste enregistré par I’huile de I’ oléastre 9 (8,49h) peut étre
expliqué par son taux éevé en biophénols oxydés (41,67% des polyphénols totaux). En
revanche, |’ huile de I’ oléastre 10 de la méme région qui présente un pourcentage de 6,08% en
biophénols oxydés, note un temps d’induction appréciable (18,1h). Selon Cortesi et rovellini,
(2004) une huile d’olive vierge présentant une teneur éevée en biophénols naturels présente
I’ effet antioxydant le plus élevé contre |’ oxydation des acides gras. Par ailleurs, on note un
temps de 15,05h pour I’ échantillon d" huile de I’ ol éastre 7 qui présente un pourcentage de 37%
en biophénols oxydés mais qui se caractérise par le rapport Cig.1/Cig2 l€ plus élevé (22,16%).

Les temps d induction du reste des échantillons d’ huiles oscillent entre 9,73 et 17,35h.
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La stabilité oxydative présente des corrdlations linéaires (p<0,05) avec les différents
antioxydants des huiles analysées. Les coefficients de corrélation sont estimés a 0,44 pour les
teneurs en antioxydant totaux (composes phénoliques + tocophérols + caroténoides), 0,77
pour les polyphénols totaux et 0,88 pour les ortho-diphénols. Cerretani et al. (2006), Baccouri
et al. (2008) et Ouni et al. (2010) ont abouti a des corrélations respectives de 0,79; 0,88 et
0,92 entre la stabilité oxydative et les teneurs en ortho-diphénols. Les dérivés secoiridoides
enregistrent un coefficient de (r=0,71) dont les dérivés d'oleuropeine et du ligstroside
présentent des coefficients respectifs de (r=0,73) et (r=0,64). Baldioli et al. (1996), Cerretani
et al. (2004) et Carrasco-Pancorbo et al. (2005) rapportent que les composés phénoliques
appartenant a la catégorie des ortho-diphénols tels que I'oleuropeine aglycone, le
décarboxymethyl oleuropeine aglycone et I’ hydroxytyrosol sont les principaux antioxydants
consommeés durant |’ oxydation de I’ huile d’olive. La capacité de ces composeés réside dans
leur aptitude a former une liaison intramoléculaire durant leur réaction avec des radicaux
libres ainsi qu’ aréduire les formes oxydés des tocophérols (Bendini et al., 2006).

Les caroténoides ont présenté un coefficient de corrélation non significatif vue les teneurs
faibles enregistrées (0,32-1,47mg/Kg). D’ aprés Perrin, (1992), les caroténoides n’ ont un effet
protecteur qu’ a des teneurs supérieures a Img/Kg.

La mesure du temps d’induction sous des conditions standards est généralement utilisée
comme indice d efficacité antioxydante (Carrasco-Pancorbo et al., 2006). La stabilité
oxydative ne dépend pas seulement du pool en antioxydant, elle est notamment affectée par

les composés prooxydants pouvant exister dans |’ huile (Bester et al., 2008).

[11.8. Activité antioxydante
[11.8.1. Activité antiradicalaire del’huile contre leradical DPPH

Pour évaluer la capacité antiradicalaire de |'huile contre le radicad DPPH, les
échantillons sont directement dilués dans du toluene. Cette procédure permet la contribution
des antioxydants présents a I’ activité antioxydante. Les résultats obtenus, exprimés en mg

E.A.G./Kg, sont illustrés dans lafigure 31.

Toutes les huiles étudiées ont des aptitudes distinctes a piéger le radical DPPH, et
présentent des activités comprises entre 80,36 et 217mg E.A.G./Kg. L’ étude statistique a
révélé des différences significatives (p<0,05) entre les échantillons d’ huiles excepté entre les
huiles des oléastres 1 et 4.
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Figure 31: Activités antiradicalaire des différents échantillons d huiles d’ oléastres sur le radicale

DPPH (n=3).

* Les mémes lettres indiquent que la différence n'est pas significative (p<0,05)

Les ECso enregistrées sont inversement proportionnelles a I'effet scavenger dont les
valeurs faibles reflétent un effet antiradicalaire important (tableau XV).

Tableau XV: Concentrations efficaces 50 des échantillons d’ huiles d’ ol éastres et des standards utilisés

(n=3).

Echantillon ECso (mg/ml)
oléal 95,26+2,56°
oléa 2 113,16+1,44'
oléa 3 163,5+0,5
oléa 4 93,16+0,28°
oléa 5 60,5+2,5°
oléa 6 66,9+2,43°
oléa7 142,5+1,5"
oléa 8 63,77+0,69"
oléa 9 130,5+0,5¢
oléal0 73,16+0,76°
Acide gallique 13,14 pg/ml
BHA 33,9 ug/ml
o tocophérol 35,68 pg/ml

* Les mémes lettres indiquent que la différence n'est pas significative (p<0,05).
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Les résultats obtenus confirment |a performance de I’ huile de I’ oléastre 5 qui exerce la
meilleure activité antiradicalaire (217mg E.A.G./Kg) soit une ECsy de 60,5mg/ml. Cela peut
étre expliqué par sa richesse en polyphénols totaux (586,04 mg/Kg), ortho-diphénols (44,63
mg/Kg) et a-tocophérol (298,33 mg/Kg).

L’ échantillon d’huile de I’ ol éastre 8 montre également une bonne aptitude a neutraliser
le radical DPPH (206,1mg E.A.G./Kg) avec une ECsy de 63,77mg/ml, malgré ses teneurs
modestes en polyphénols totaux (130,18mg/Kg) et ortho-diphénols (10,21mg/Kg), mais qui
présente la teneur la plus élevée en a-tocophérol (497mg/Kg) qui peut €tre a 1’origine d’une
action antioxydante potentiellement supérieure. En effet une activité notable des tocophérols
dans des huiles raffinées en absence d’ autres antioxydants est rapportée par Andrikopoul os et
al. (2002). Dans la méme optique, Jiang et al. (2005) ont estimé la contribution des

tocophérols al’ activité anti- DPPH d’ environ 39 a 69%.

L'huile de I'oOléastre 6 se caractérise par une activité appréciable de 196,58mg
E.A.G./Kg (ECso de 66,9mg/ml) suivie de I"huile de I'oléastre 10 avec une activité de
179,12mg E.A.G./Kg (ECso de 73,16mg/ml). Ces huiles présentent des teneurs appréciables

en polyphénols totaux et ortho-diphénols.

La plus faible activité anti-DPPH de |’ huile de I’ oléastre 3 (80,36mg E.A.G./Kg) qui
présente I'ECso la plus élevée (163,5mg/ml), refléte ses teneurs faibles en antioxydants
essentiellement en ortho-diphénols (8,18mg/Kg). C’ est I’ huile ayant lateneur laplus faible en
dérivés d oleuropeine (10mg/Kg). Alors que les faibles activités enregistrées pour |” huile des
oléastres 7 et 9 (92,2 et 100,5 mg E.A.G./Kg respectivement) peuvent étre expliquées par leur
pourcentage élevé en polyphénols oxydés de 37,1 et 41,67% respectivement. Les autres
échantillons présentent des activités comprises entre 117,5 et 140,87mg E.A.G./Kg.
Cependant toutes les huiles analysées présentent des ECsp supérieures a celles des standards

testés a savoir I’acide gallique, BHA et 1’a-tocophérol.

La différence dans I’ activité antiradicalaire pourrait étre interprétée par la différence de
la composition et du contenu en antioxydants, par la diversité structurelle des composés
phénoliques présents dans I’ huile ainsi que par la différence dans la cinétique du potentiel
antioxydant (Ramadan et Morsel, 2006; Tuberoso et al., 2007). En outre, un effet synergique
entre les antioxydants, fait que I’ activité antioxydante est dépendante non seulement de la
concentration, mais aussi de la structure et I'interaction entre antioxydants (Pellegrini et
Battino, 2006).
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L’ activité antiradicalaire enregistre des coefficients de corréations positifs (p<0,05)
entre les différents antioxydants présents dans les huiles analysées. Les coefficients sont de
(r=0,76) pour le taux en antioxydants totaux, (r=0,36) pour les tocophérols et (r=0,46) pour
les caroténoides.

Les polyphénols totaux et les ortho-diphénols montrent les corrélations les plus élevées de
0,62 et 0,67 respectivement. Kiralan et al. (2009) ont abouti a des coefficients de corréation
de 0,81 et 0,62 pour les polyphénols totaux et ortho-diphénols respectivement.

Selon Mannino et al. (1999), I'ampleur et la nature de I’hydroxylation des noyaux
aromatiques et la présence de différents substituants dans la structure phénolique modulent
leur propriété antioxydante, en particulier leur capacité a céder un hydrogene. Nissiotis et
Tasioula-Margari, (2002) et Tuck et al. (2002) ont rapporté que les principaux COMpPOSsEs
phénoliques responsables de |’effet antioxydant de I'huile d'olive sont les dérivés
d oleuropeine ayant une structure ortho-diphénolique essentiellement I’ hydroxytyrosol. Les
mémes résultats ont éé confirmés par Carrasco-Pancorbo et al. (2006), sur des composés
phénoliques individuels isolés d huile d’ olive. En effet on note un coefficient de corrélation
linéaire (p<0,05) de 0,72 pour les dérivés secoiridoides ou les dérivés d' oleuropeine
enregistrent un coefficient de 0,86 aors que les dérivés du ligstroside n’enregistrent qu’un
coefficient de 0,58 vue leur nature monohydroxylée a faible efficacité antioxydante (Perrin,
1992).

Bien que des teneurs appréciables en lignanes et en acides éénoliques soient
respectivement notées par les huiles d'oléastres 3 et 7, ils enregistrent toutefois les activités
antiradicalaires les plus faibles. En effet, la présence du groupement COOCH; ainsi que la o-
méthylation (-OCH3) du groupement hydroxyle des cycles benzoiques du pinoresinol
diminuent leur activité antioxydante. Alors que la faible activité antioxydant de I’acide
élénolique est due a sa structure non phénolique qui empéche tout transfert d hydrogene
(Carrasco-Pancorbo et al., 2006).

En plus de son réle d évaluateur de I’ activité antiradicalaire, le test utilisant le DPPH
peut servir comme un rapide et fiable pour I’ estimation ou la prédiction de la stabilité
oxydative des huiles et graisses (Lee et al., 2007). Un coefficient de corrélation positif
(p<0,05) de 0,62 est enregistré entre |’ activité antiradicalaire et |a stabilité oxydatif de |’ huile.
Ces résultats sont en accord avec ceux de Kiralan et al. (2009) sur des variétés d' huile d’ olive
Turques qui ont abouti a un coefficient de 0,66 et ceux de Taamalli et al. (2010) sur des huiles

d olive tunisiennes qui ont rapporté un coefficient de 0,71.
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[11.8.2. Activité antioxydante des extraits méhanoliques
[11.8.2.1. Activité antiradicalaire contreleradical DPPH

Les résultats de I'activité antiradicalaire des extraits méthanoliques exprimés en
pourcentage d'inhibition du radical DPPH (figure 32) et en mg E.A.G./Kg (figure 33)
montrent que les extraits méhanoliques analysés ont des aptitudes distinctes a piéger le
radical DPPH et différent d’ une maniere significative (p <0,05) entres les extraits des huiles
analysées sauf entre (1 et 8) et entre (4 et 10).

Les extraits les plus riches en composés phénoliques manifestent les activités les plus
importantes contre le radical DPPH. Les extraits des huiles d'oléastres 5 et 6 exercent les
meilleures activités de 224,15 et 181,76mg E.A.G./Kg respectivement et inhibent 86,92 et
70,48% du radical DPPH, suivie des extraits des huiles d’ oléastres 10 et 4 avec des activités
de 169,98 et 169,09mg E.A.G./Kg et des inhibitions respectives de 65,91 et 65,56%.

La plus faible capacité antiradicalaire est constatée pour I’ extrait de I’ huile 3 (40,47mg
E.A.G./Kg) qui inhibe que 15,69% du radical DPPH. Cette faible activité peut étre due a ces
teneurs faibles en polyphénols totaux et ortho-diphénols (92,94 mg/Kg et 8,18 mg/Kg

respectivement).
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Figure 32: Pourcentage d’inhibition du radical DPPH des extraits d’ huiles d’ ol éastres (n=3).

*Les mémes lettres indiquent que la différence n'est pas significative (p<0,05).
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Figure 33: Activité antiradicalaire des extraits des échantillons d huiles d’ oléastres contre le radical

DPPH (n=3). *es mémes lettres indiquent que la différence n'est pas significative (p<0,05)

En dépit de I’ écart en polyphénols totaux et ortho-diphénols entre I’ extrait de I huile de
I'oléastre 1 (303,72mg/Kg; 17,02mg/Kg) et 8 (130,78mg/Kg; 10,21mg/Kg), Cceux-Ci
montrent un faible écart d activité anti-radicalaire contre le DPPH, soit des valeurs respectives
de 83,29 et 80,82mg E.A.G./Kg. Cela peut étre due a la nature des composes phénoliques
individuels qui peuvent réagir tres rapidement avec le radical DPPH, réduisant ainsi un certain
nombre de molécules de DPPH égales au nombre de leur groupement hydroxyles libres
(Bondet et al., 1997).

L’ extrait de I’huile de I’ oléastre 2 présente une faible activité de 48,90mg E.A.G./Kg
(18,96%) comparée aux extraits des huiles 9 e 7 (1089 et 9586mg E.A.G./Kg
respectivement). Ceci serait en relation avec les teneurs en ortho-diphénols, puisgue |’ huile de
I’oléastre 2 n’en contient que 11,15 mg/Kg aors que les huiles 7 et 9 présentent des taux
respectifs de 15,14 et 15,5mg/Kg. Gutfinger, (1981) et Ben Y oussef et al. (2010) ont rapporté
gue les concentrations en ortho-diphénols sont proportionnelles a la capacité antioxydante de
I"huile d’olive. Une position ortho et para des substituants augmentent la stabilité de ces
composeés grace a leur capacité a former une liaison hydrogéne intramoléculaire entre leur
groupement hydroxyle libre et leur radical phénoxyl pendant une action antioxydante (Rice-
Evanset al., 1996; Re et al., 1999; Carrasco-Pancorbo et al., 2005).
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Selon Balasundram et al. (2005) et Tian et al. (2009), plus les substituants sont donneurs
d éectrons, plus la rupture homolytique de la liaison O-H est facilitée et meilleure est

|’ efficacité antiradicalaire.

Des corréations linéaires (p <0,05) sont notées entre le pouvoir antiradicalaire des
différents extraits méthanoliques et les teneurs en polyphénols totaux et ortho-diphénols. Les
coefficients de corrélation sont de (r=0,85) pour les composés phénoliques totaux et (r=0,96)
pour les ortho-diphénols respectivement. Gorinstein et al. (2003) ont rapporté un coefficient
de 0,98 entre I’ activité antiradicalaire et le taux en composés phénoliques totaux. Kiralan et
al. (2009), ont obtenu des coefficients de corrélations de 0,66 et 0,48 respectivement pour les
composés phénoliques totaux et ortho-diphénols. Un coefficient de corrélation (p <0,05) de

0,68 est noté entre |’ activité anti-radical aire des extraits contre le DPPH et calledel’ huile.

111.8.2.2 Activité antiradicalaire contreleradical ABTS™

D’aprés nos résultats, exprimés en pourcentage d'inhibition (figure 34) et en mg
E.A.G./Kg (figure 35) du radical ABTS", il en ressort que tous les extraits méthanoliques des
huiles d’ oléastres exhibent des capacités distinctes a neutraliser le radical ABTS™ et qui
suivent le méme ordre que celui des teneurs en polyphénols totaux et ortho-diphénols.
Aucune différence significative (p<0,05) n’est notée entre les extraits des huiles 4 et 10.
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Figure 34: Pourcentages d’inhibition du radical ABTS™ des extraits des échantillons d huiles
d oléastres (n=3).
*Les mémes lettres indiquent que la différence n'est pas significative (p<0,05).
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Figure 35: Activité antiradicalaire des extraits des échantillons d huiles d' oléastres sur le radica
ABTS* (n=3)
*Les mémes lettres indiquent que la différence n'est pas significative (p<0,05)
De maniére similaire au pouvoir antiradicalaire utilisant |le DPPH, les résultats montrent
que la meilleure activité anti-radicalaire contre I' ABTS™ est constatée pour I’ extrait de |’ huile
de I’oléastre 5 (144,80mg E.A.G./Kg) qui inhibe 76,5% du radical ABTS™ suivie des extraits
des huiles d’ ol éastres 6, 4 et 10 (115,39; 109,74 et 107,17mg E.A.G./Kg respectivement) qui
présentent des inhibitions respective de 61,74; 58,94 et 57,62%. Cela est lié a la richesse de
ces extraits en polyphénols totaux et ortho-diphénols.
La plus faible activité antiradicalaire est obtenue pour I’ extrait de | huile de I’ oléastre 3
(57,72mg E.A.G./Kg) qui inhibe que 32,84% du radical ABTS™ reflétant son taux faible en

polyphénols totaux et ortho-diphénols.

D’aprés I'analyse des résultats, on constate que |'extrait de I'huile 1 présente une
activité plus faible (66,10mg E.A.G./Kg; 37,04%) comparée aux extraits des huiles
d oléastres 2 (95,58mg E.A.G./Kg; 51,81%), 8 (83,38mg E.A.G./Kg; 45,05%), 9 (76,40mg
E.A.G/Kg; 42,2%) et 7 (71,62 mg/Kg; 39,8%), malgré que ces derniers présentent des
teneurs plus faible en polyphénols totaux et ortho-diphénols. D’ apres Ninfali et al. (2001),
une expression élevée de I’ activité antioxydante, peut étre due a la prédominance d'un seul

composé phénolique.

Des coefficients de corrédations positifs (p<0,05) sont obtenus entre I'activité

antiradicalaire des extraits contre le radical ABTS™ et les concentrations en polyphénols
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totaux et ortho-diphénols. Les coefficients sont de (r=0,85) pour les polyphénols totaux et
(r=0,89) pour les ortho-diphénols. On note également une corrélation significative entre
I activité antiradical aire des extraits contre les radicaux DPPH et ABTS™ de 0,87.

Cerretani et al. (2006) ont abouti a des corréations de 0,85 et 0,64 entre le pouvoir
antiradicalaire utilisant I’ ABTS™ exprimé en mmole Trolox/Kg et les taux en polyphénols
totaux et ortho-diphénols respectivement. Baiano et al. (2009) et Dabbou et al. (2010b) ont
obtenu des coefficients de corréation respectifs de 0,55 et 0,64 entre |’ activité antiradicalaire

utilisant leradical ABTS™ et | es teneurs en polyphénol s totaux.

[11.8.2.3. Pouvoir réducteur desextraits méthanoliques (FRAP)

Les résultats du pouvoir réducteur exprimés en mg E.A.A/Kg sont représentés dans la
figure 36. Tous les extraits montrent un pouvoir réducteur appréciable lié a leurs teneurs en
antioxydants ayant une propriété réductrice.

L’ éude statistique a révélé des différences significative (p<0,05) entre les extraits
d huiles éudiées néanmoins aucune différence significative n’est notée entre les extraits des
huiles d'oléastres (2, 3 et 9), (1 et 8), (4 et 7) et entre (6 et 10). L’ extrait de |"huile de
I'oléastre 5 exerce la meilleure capacité a réduire le Fe** (fer ferrique) en Fe** (fer ferreux)
avec une activité de 473,20mg E.A.A/Kg, suivi d’ extraits des huiles 6 et 10 qui présentent des
activités respectives de 335,84 et 334,71mg E.A.A/Kg.
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Figure 36: Pouvoir réducteur (FRAP) des extraits des échantillons d’ huiles d’ ol éastres (n=3).

* Les mémes lettres indiquent que la différence n'est pas significative (p<0,05).
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Les activités réductrices les plus faibles sont montrées par |es extraits méthanoliques des
huiles d’ oléastres 9 et 3 qui notent des valeurs respectives de 123,21 et 118,32mg E.A.A /Kg.
Ceci est lié aleurs teneurs modestes en composes phénoliques.

D’ apres I’ analyse des résultats, on constate que |’ extrait de I’ huile de I’ ol éastre 1 présente
une activité moindre par rapport a I’ extrait de |’ huile de I’ oléastre 7, malgré que ce dernier
soit moins riche en composés phénoliques. On constate également que I’ extrait méthanolique
de I'huile de I’ oléastre 7 montre une activité réductrice plus élevée de 249,66mg E.A.A/Kg
comparé a |’ extrait de I’ huile de I’ oléastre 2 (140,33mg E.A.A/Kg), malgre leur faible écart
dans les teneurs en polyphénols totaux (193,14 et 210,9mg/kg pour I'oléastre 7 et 2
respectivement). Ceci serait en relation avec les concentrations en ortho-diphénols, puisgue
I’ oléastre 7 présente une teneur peu élevée de 15,5mg/Kg, tandis que I’ oléastre 2 contient
11,2mg/Kg. Les extraits des huiles 4 et 8 enregistrent des vaeurs de 280,14 et 192,27mg
E.A.A /K respectivement.

Le pouvoir réducteur est un indicateur significatif du potentiel antioxydant d’une
substance, et présente un profil comparable a celui des teneurs en substances antioxydantes
dont la nature et la concentration controlent I’ intensité du pouvoir réducteur. D’ apres Tian et
al. (2009) et Cerretani et Bendini, (2010), la capacité réductrice est strictement dépendante du
degré d hydroxylation des composés phénoliques, elle est proportionnelle au contenu en
ortho-diphénols qui augmentent la capacité antioxydante en améliorant la stabilité du radical
phénoxyl (Manna et al., 2002).

Des corrélations positives (p<0,05) ont été obtenues entre le pouvoir réducteur (FRAP)
et les teneurs en antioxydants des extraits méthanoliques. Les coefficients de corrélation sont
estimés a (r=0,86) pour les polyphénols totaux et (r=0,92) pour les ortho-diphénols. Des
résultats similaires ont été rapportés par Szydtowska-Czerniak et al, (2008a) qui ont obtenu
des coefficients de corréation linéaire, entre les teneurs en composés phénoliques et le
pouvoir réducteur des extraits d'huiles d'olive et des huiles de colza de 0,80 et 0,94
respectivement.
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Conclusion et perspectives

Le présent travail a été réalisé en vue de caractériser des échantillons d’ huiles issues des
fruits de dix oléastres de la région de Béjaia. L’éude a été axée sur la détermination des
indices biométriques des fruits, la qualité de I’ huile, e dosage des substances antioxydantes et
des pigments ainsi que |’ évaluation du pouvoir antioxydant et |a stabilité oxydative des huiles.

Sur la base des critéeres pomologiques considérés, les échantillons de fruits sont classés
comme petits fruits a petits noyaux. La CAH a fait ressortir des groupes qui partagent des
similitudes. Les oléastres 3 et 8 semblent étre les plus proches, alors que les oléastres 2 et 5
sont les plus distinct du reste des individus.

L’ humidité et le rendement en huiles varient d’un échantillon de fruits a un autre. Les
teneurs en huiles sont liées aux poids des fruits, puisque une corrélation de 0,85 est notée
entre le poids et le rendement des fruits en huile. L’oléastre 7 de Sidi Aich présente le
rendement en huile le plus éevé (> 46 % de matiére seche).

La détermination des indices de qualité des huiles éudiées montrent que les valeurs
obtenues d’ acidité, d’'indice de peroxyde et des coefficients d' extinction spécifique dans|’ UV
(Kasz, K27) sont conformes aux normes établies par le COI, (2003) pour une huile d olive
extravierge.

Nos huiles d ol éastres présentent une composition qualitative en acides gras comparable
a celles de quelques cultivars connus et elle est conforme aux normes données par le COI.
Cette composition qui est un critere déterminant de la qualité de I’ huile, a permis de révéler
en particulier la performance des huiles des oléastres 7 et 1 qui se distinguent par des taux
notables en acides oléque (78,23 et 73,45% respectivement), les autres huiles présentent des
teneurs supérieures a 60%.

Les taux en pigments sont assez faibles pour I'ensemble des huiles analysées et
présentent un rapport chlorophylles / caroténoides inferieur a |’ unité. Par ailleurs, ces huiles

sont intéressantes puisqu’elles présentent des teneurs notables en tocophérols avec une
prépondérance de 1’isomere o (85,16 a 96,46%). L’huile de 1’oléastre 8 montre une teneur
importante en tocophérols totaux (577mg/kg) suivie des huiles d'oléastres 2, 5 et 4 (366;
320 et 284,3 mg/kg respectivement).

Les résultats obtenus montrent que les taux en polyphénols totaux et ortho-diphénols
déterminés par dosage colorimétrique sont appréciables et différent significativement d un
échantillon d’huile & un autre, lié peut étre au systéme enzymatique spécifique pour chague

oléastre, au degré de maturation des fruits ains qu’'a I’ origine géographique des ol éastres.
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L’ échantillon d’'huile de I'oléastre 5 se caractérise par les teneurs les plus élevées en
polyphénols totaux et ortho-diphénols (586 mg E.A.G/kg et 44,63mg E.A.C/kg
respectivement) suivi des échantillons d huiles d’ ol éastres 6 et 4.

L’ analyse de la composition des phénols individuels de nos huiles par HPLC, a permis
I"identification des principaux composés qui different que d’un points de vue quantitatif. Les
huiles d’'oléastres 5, 4 et 6 se caractérisent par des teneurs notables en dérivés d’ oleuropeine
(228,1; 165,7 et 88,3mg/kg respectivement) et ligstroside (369,9; 192,2 et 233,4 mg/kg
respectivement); les alcools phénoliques libres caractérisent I'huile de I’ oléastre 6 (40,66
mg/kg). Les huiles des oléastres 5 et 3 présentent les taux les plus importants en lignanes (57
et 43 mg/kg respectivement), alors que |'huile de I’ oléastre 9 enregistre la teneur la plus
élevée en flavonoides totaux (21,03 mg/kg). Les taux les plus importants en acides
secoiridoides totaux sont montrés par les huiles des oléastres 5, 2 et 6 (168,3; 141,5 et 131,1
mg/kg); les formes oxydées des acides secoiridoides ne comptent que 0 a 3,26 mg /kg, ce qui
est un attrait positif pour nos huiles.

La détermination des absorbances a 225nm des extraits méthanoliqgues a mis en
évidence I'excés damertume de la magorité des échantillons dhuiles anayses,
essentiellement ceux provenant de Targa Ouzemour. Cette amertume suit les teneurs en
polyphénols totaux (r=0,90) et des dérivés secoiridoides essentiellement les dérivés du
ligstroside (r=0,98).

Pour ce qui est de I’ étude de la stabilité oxydative, qui est un indicateur important pour
estimer la durée de conservation de I'huile, on constate que les périodes d'induction
enregistrées par nos huiles sont hétérogénes. Les huiles d'oléastres 6 et 5 présentent la
meilleure stabilité oxydative (30,69 et 23,8h respectivement) qui est fortement influencée par
la composition en acides gras et en polyphénols totaux qui sont les antioxydants primaires qui
inhibent I'oxydation thermique de I'huile dolive dou I'obtention de corrélations
positivement significatives essentiellement avec les ortho-diphénols (r= 0,88), aors que les
tocophérols et les caroténoides ont enregistré des coefficients de corrélation non significatifs.

Les résultats obtenus pour |’ activité antioxydante des huiles et des extraits suivent le
méme ordre que celui des teneurs en composés antioxydants. La meilleure activité
antiradicalaire de I’ huile contre le radical DPPH, enregistrée pour I’ huile de |’ oléastre 5 (217
mg E.A.G/kg) est liée & ses teneurs importantes en composés phénoliques essentiellement en
dérivés secoiridoides, aors que |’activité notable de I'échantillon d huile de I'oléastre 8
(206,09 mg E.A.G/kg) peut-Etre expliquée par sa teneur notable en a-tocophérols. Les valeurs

d ECsp sont inversement proportionnelles a celles de I'activité antiradicalaire de I huile.
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L’ activité anti-radicalaire contre le radical DPPH et ABTS™ et le pouvoir réducteur (FRAP)
des extraits méthanoliques varie d'un échantillon d'huile a un autre, les plus riches en
composeés phénoligues manifestent la meilleure activité. L’ extrait de I’ huile de I’ oléastre 5
présente la meilleure capacité a neutraliser les radicaux libres DPPH et ABTS™ (224,15mg
E.A.G/Kg et 144,80mg EAG/Kg respectivement) ainsi que le meilleur pouvoir a réduire le
Fe** en Fe®* (473,20mg E.A.A/KQ). Les extraits des huiles des oléastres 4, 6 et 10 montrent
également une bonne activité anti-radicalaire et réductrice. Cependant, I’ extrait méthanolique
et I’huile de I'oléastre 3 enregistre les plus faibles activités due a ces faibles teneurs en
composés phénoliques. Des corréations linéaires ont éé éablies entre les différents
antioxydants quantifiés et I’ activité antioxydante des huiles et des extraits.

A partir des compositions et des activités antioxydantes relevées ci-dessus, on percoit
I'intéré que pourrait présenter |'huile d'oléastre. Sa composition en acides gras
majoritairement oléque la place en position de choix pour une utilisation dans le domaine
alimentaire, aors que les teneurs notables en matiéres insaponifiables la confortent dans des
usages a des fins thérapeutiques, cosmétiques et alimentaires.

Cependant I’ amertume de cette huile ne fait pas d elle I'objet de grandes convoitises comparée
aux huiles de variétés cultivées. Les huiles de ces oléastres sont a recommander pour des
procédés de mélange (coupage) afin d’ améliorer la composition des huiles de variétés et de
mettre au point des mélanges équilibrés en composés chimiques, principalement, en

antioxydants.

L’ effort de valorisation de cette huile doit étre poursuivi car il peut, par ses retombés
positives, participer de fagon déterminante au développement du secteur oléicole. Pour cela
différents axes de recherche peuvent étre soulevés:
> Elargir I’ échantillonnage sur d autres ol éastres et dans d autres régions;,
> ldentifier et quantifier les triglycérides, les stérols et |es substances aromatiques,
> Rédliser des tests in vivo pour une meilleure évaluation de I'activité antioxydante de
I"huile;
> Etudier I activité antimicrobienne de I huile, des extraits ainsi que ses principaux composes
phénoliques individuels;

» Déterminer les composés responsables de I’ excés d’amertume et chercher des stratégies
visant adiminuer ou masguer cette amertume;
> Faire appel a|’analyse moléculaire qui fournira un bon outil d'identification des formes

sauvages complétant ainsi |es analyses pomologiques et chimiques réalisées.
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Annexe 1

Tableau | : Composition del’ huile d olive en acides gras (COI, 2009)

Acidesgras Symboles Limite devariabilité (%

m/m)

Acide myristique | Cu:0 | <0,05 |

Acide palmitique [ Ci:0 | 7,5—20,0 |

Acide palmitoléque H Ci: 1 H 03-35 ‘

Acide heptadécanoique Ci7:0 <0,3

Acide heptadécénoique Ci7:1 <0,3

Acide stéarique Ci: 0 0,5-5,0

Acide oléque Ci:1 55,0-83,0

Acide linoléique Cig:2 35-21,0

Acide linolénique Cis:3 <10

Acide arachidique [ Cx:0 | <0,6 |

Acide gadoléique [ Co:1 | <04 |

Acide béhénique H Cx:0 H <0,2 ‘

Acide lignocérique Cxu:0 <0,2
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Figure 2: Courbes d' équivalences pour I’ activité antiradicalaire de I huile contre le DPPH (a), le
pouvoir antiradicalaire de I’ extrait méthanolique contre le DPPH (b), le pouvoir antiradicalaire de
I” extrait méthanolique contre I’ ABTS (c), le pouvoir réducteur (FRAP) (d).
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Figure 3 : Courbe de conductivité du Rancimat (110°C, 10 I/h) d’un échantillon d’ huile d’ ol éastre
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Figure 4 : Chromatogramme type des esters méthyliques des acides gras d’ une huile d’ ol éastre.

1 : acide pamitique (Cis :0), 2 : acide palmitoléique (Cis :1), 3 : acide stéarique (Cis :0), 4 : acide
oléique (Cis:1[n-9]), 5: acide oléique (Cis:1[n-7]), 6 : acidelinoléique (Cis:2), 7 : acidelinolénique
(Cis:3), 8 : acide arachidique (C0:0), 9 : acide gadoléique (C:1).
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Tableau Il : Matrice de corrélations.
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7] @ (0]
Poids desfruits 1,00
Teneur en huile 0,85 1,00
Acidité -0,02 -0,05 1,00
Indice de peroxyde -0,61 -0,42 0,02 1,00
Polyphénoalstotaux
(CoL) -0,51 -0,34 -0,23 -0,05 1,00
o-diphénols -0,31 -0,10 -0,14 -0,18 0,93 1,00
K225 -0,75 -0,64 -0,12 0,11 0,90 0,79 1,00
o-tocophérol -0,30 -0,62 -0,11 0,10 -0,13 -0,29 0,14 1,00
Caroténoides -0,25 -0,16 -0,03 0,17 0,54 0,44 0,42 0,05 1,00
Antioxydant totaux -0,59 -0,67 -0,28 -0,02 0,75 0,59 0,84 0,55 0,48 1,00
oSl -0,12 0,08 -0,46 -0,23 0,77 0,88 0,60 -0,30 0,18 0,44 1,00
Activité antiradicalaire de
I'huile contr e DPPH -0,25 -0,27 -0,31 -0,16 0,62 0,67 0,56 0,36 0,46 0,76 0,62 1,00
EC50 0,31 0,31 0,45 0,10 -0,63 -0,66 -0,58 -0,33 -0,44 -0,75 -0,64 -0,97 1,00
Activité antiradicalaire de
' extr ait contre DPPH -0,16 0,02 -0,12 -0,30 0,85 0,96 0,68 -0,31 0,44 0,52 0,84 0,68 -0,64 1,00
Activitéantiradicalaire de
I extrait contre ABTS -0,47 -0,28 -0,19 0,02 0,85 0,89 0,68 0,00 0,53 0,72 0,74 0,74 -0,74 0,87 1,00
Pouvoir réducteur FRAP -0,13 0,00 -0,22 -0,32 0,86 0,92 0,69 -0,18 0,57 0,62 0,82 0,72 -0,67 0,91 0,86 1,00

Les valeurs en rouge indiquent une corrélation significative (p<0,05)
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Pnen 0.18 028 | 004 | 1,00
Flavonoides 000 | -018 | 023 | 033 | 1,00
Lignanes 0,63 043 | o052 | 005 | 030 | 1,00
Acides secoiridoides
Secorr 0,67 061 | 062 | 044 | -010 | 03 | 1,00
Polyphénolsorydés | 068 002 | 002 | 038 | 078 | 027 | 030 | 100
Puids des it 049 | -031 | 065 | 028 | 023 | -033| -047 | 017 | 1,00
Acidité 006 | -018 | 011 | 029 | 025 | 050 | -042 | 007 | -002 | 1,00
Indicedeperoxyde | -014 | -0290 | -003 | -027 | -005 | -000| 027 | -005 | -061 | 002 | 1,00
Po'yprzgng'f)mta“x 0,90 093 | o8t | -006 | 019 | 046 | 060 | 005 | -051 | -023 | 005 | 1,00
o-diphénols 0,84 083 | 083 | 007 | -016 | 038 | 049 | 007 | 031 | 014 | -018 | 093 | 1,00
Koss 0,88 075 | 098 | -012 | -033 | 044 | 063 | 006 | 075 | -012 | 011 09 | 079 | 1,00
oS 0,68 073 | 064 | 035 | -011 | 011 | 053 | 009 | -012 | 046 | -023 | 077 | 088 | 060 | 1,00
Activitéanti-
radicalairede'huile | 0,60 08 | 058 | 013 | -047 | 007 | 046 |030 | -025 | 031 | -016 | 062 | 067 | 056 | 062 | 1,00
contre DPPH
EC50 069 | -078 | 057 | 003 | 051 | 010| -042 | 036 | 031 | 045 | 010 | -063 | -066 |-058| -064 | -097 | 1,00

Les valeurs en rouge indiquent une corréation significative (p<0,05).



Résumé

L’objectif de cette étude est la détermination des indices biométrique des fruits, des paramétres de qualités de I’huile, la
composition quantitative en acides gras et en substances antioxydantes, la stabilité oxydative ainsi que 1’évaluation du pouvoir
antioxydant des huiles issues de fruits de dix oléastres (Olea europaea var. oleaster) de la région de Béjaia. Les résultats
obtenus montrent que les teneurs en huiles sont proportionnelles au poids moyens des fruits (r=0,85). Les huiles issues des
fruits des dix oléastres appartiennent a la catégorie « extra-vierge ». La composition en acides gras est conforme aux normes du
COL L’huile des oléastres 7 et 1 se distinguent par des teneurs notables en acide oléique (78,23 et 73,45%). Les taux en
pigments sont faibles pour ’ensemble des huiles qui présentent un rapport chlorophylles/caroténoides inferieur a ’unité. Les
teneurs en tocophérols totaux sont supérieurs a 150mg/kg avec une prédominance de 1’a-tocophérol, ’huile de 1’oléastre 8
présente la teneur la plus élevée (577mg/kg). L’analyse des composés phénoliques individuels par HPLC révéle une
composition qualitative similaire qui differe quantitativement suivant le sujet et la région de récolte. La stabilité oxydative de
I’huile de I’oléastre 6 est liée a sa teneur appréciable en polyphénols totaux (358 mg EAG/kQg) et son rapport Cig:1/Cig:5 (11,44).
La capacité antioxydante des échantillons suit le méme ordre que celui des teneurs en antioxydants. L’extrait de 1’huile de
’oléastre 5 se montre trés performant avec les meilleures activités réductrice (FRAP) et antiradicalaire (DPPH et ABTS™).
Aussi ’huile de ce méme oléastre présente la plus faible concentration en huile pour neutraliser 50% du radical DPPH
(60,5mg/ml). Les résultats de cette étude montrent que la plus part de ces huiles sont intéressantes pour leur valeur nutritive et
thérapeutique.

Mots clés : oléastre, huile d’olive, Acides gras, polyphénols, HPLC, tocophérols, pigments, stabilité oxydative, activité

antioxydante.

Abstract

This study aimed to the determination of fruit’s biometric index, oil’s quality index, the composition in fatty acid and
antioxidant substances, oxydative stability and the investigation of the antioxidant potential of oils extracted from fruits of ten
oleasters (Olea europaea var. oleaster) growing in Bejaia. The results indicate that oil content is proportional to the fruit
weight (r=0.85). Qils extracted from oleaster’s fruits belong to the category «extra virgin olive oil». The fatty acid composition
is well within the 100C standard. Qil from oleaster 7 and 1 are distinguished by the highest levels on oleic acid (78.23 and
73.45%). The pigment content is low for all oils, which present chlorophyll/carotenoid ratio lower than unit. Tocopherol levels
are higher than 150mg/kg; with the predominance of a-tocopherol (85.16 to 96.78%), oil from oleaster 8 seem to be interesting
with the highest level (577mg/kg). The analysis of individual phenolic compounds by HPLC reveals a similar qualitative
composition which differs quantitatively following the oleaster and the harvesting area. The highest oxidative stability of oil
from oleaster 6 is connected to its appreciable levels in phenolic compounds (358mg EGA/kg) and it’s Cig1/Cyg, ratio (11.44).
The antioxidant capacity of samples follows the same order as that of the levels of antioxydants. Methanolic extract of oil from
oleaster 5 showed the best reducing power (FRAP) and antiradical (DPPH, ABTS™) activities. Therefore, oil of this oleaster,
showed the lower concentration of oil to neutralize 50% of DPPH radical. The results of this study show that those oils are
interesting for their nutritive and therapeutic values.

Key words: oleaster, olive oil, Fatty acids, polyphenols, HPLC, tocopherols, pigments, oxydative stability, antioxidant
potential.
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