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Introduction générale

L'huile d'olive représente 1’un des produits méditerranéens par excellence. On la retrouve a
travers I'histoire, depuis la civilisation grecque jusqu'a nos jours [1]. Elle est la principale
source de matiere grasse du régime mediterranéen qui est bien connus pour ses effets
bénéfiques sur la santé humaine. Si I'huile d'olive est un produit intéressant d'un point de vue
nutritionnel c'est tout d'abord pour sa composition en acides gras. En effet, elle est largement
insaturée et contient une partie d'acides gras essentiels. Outre cette composition particuliere
en acides gras, I'huile d'olive est aussi riche en composés antioxydants, et surtout intéressante
pour ses composés minoritaires tels que les polyphénols [2]. L’intérét nutritionnel de ces
composés phénoliques réside dans leur forte capacité antioxydante qui pourrait prévenir ou
ralentir l'apparition de certaines maladies dégénératives ainsi que les maladies
cardiovasculaires [3].
La qualité des huiles d’olive est un ensemble de caractéristiques physico-chimiques et
organoleptiques permettant le classement des huiles en différentes catégories [4]. Cette qualité
est influencée par plusieurs facteurs, tels que les techniques culturales, I’apport hydrique, la
période de récolte, les techniques d’extraction et les conditions de stockage [5].
L’huile d’olive est souvent sujet a l'adultération. Cette pratique consiste a mélanger de I'huile
d'olive avec dautres huiles végétales raffinées moins cheres, altérant ainsi sa qualité et sa
valeur nutritionnelle. Face a cette problématique, ce travail se propose d'explorer la
caractérisation de I'huile d'olive et des méthodes pour détecter quelques fraudes.
Le premier objectif de ce travail, est de caractériser les parameétres physico-chimiques des
échantillons d’huile d’olive collectés de différentes régions de la wilaya de Bejaia, et des
huiles végétales ( soja, colza, tournesol) commercialisés. Les paramétres analysés incluent la
teneur en eau, la densité, I'indice de réfraction, coefficient d’extinction molaire a 232 nm et
270 nm, l'indice d'acide, ainsi que la teneur en polyphénols totaux, flavonoides totaux et
pigments (chlorophylles, caroténoides).
Le second objectif de ce travail, est d’élaborer un modé¢le mathématique utilisant la méthode
de la chimiométrique afin de détecter l'authenticité des huiles d'olive a partir des données
spectrales UV et IRTF.
Ce manuscrit comprend trois chapitres :

e Le premier chapitre est dédié a une étude bibliographique. Elle couvre des généralités

sur I'huile d'olive et des huiles végétales étudiées, ainsi que la problématique de
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l'authenticité de I'huile d'olive. Le chapitre | se termine par quelques notions sur la
méthode chimiométrique utilisée dans notre étude.
e Le deuxiéme chapitre est consacré a la description du matériel utilisé et des modes
opeératoires suivis.
e Le troisieme chapitre englobe les résultats obtenus dans cette étude.
L’étude se termine par une conclusion générale résumant les principaux résultats de ce

travail.
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Chapitre |
Synthese bibliographique

1.1. L’Olivier et I’Olive

1.1.1. Historique de I’olivier
L’histoire de I’olivier se confond avec celle des civilisations qui ont vu le jour autour de
bassin méditerranéen. Ainsi, I’olivier et son huile occupent une place prépondérante dans la
culture et le patrimoine des grandes civilisations antique [6].
L’olivier est le premier des arbres rapporté par la bible. Mais I’olivier été déja présent bien
avant que I’homme n’apparaisse sur la planete [7].
L’olivier béni est 1'un des arbres qui produit I'huile depuis 14éme siccle et par lesquels Dieu,
béni et exalté soit-il, a juré dans son livre saint (coran), et il est inutile de préter serment a ses
serviteurs, lorsqu'il a dit :

(3! Al 138 9 (2) i sh 9 (1)t o ) g
"Par le figuier et I'olivier! {1} Et par le Mont Sinin! {2} Et par cette Cité sare! {3} "
Notre Seigneur, béni et exalté soit-il, a loué les olives et leur huile dans six autres endroits du
Saint Coran (Sourate « EI-Mouaminon, verset 20 », Sourate « E'Noure, verset 35 »), (sourate
"el nahl", verset 11), (sourate "el anam", verset 99 et 141), (sourate "Abasa", verset 29).
Selon la légende, c’est Isis, femme d’Osiris, qui aurait enseigné aux égyptiens la technique
d’extraction de 1’huile.
En Algérie, I’oliveraie n’a pas retrouvé son deuxiéme souffle d’adaptation aux nouvelles
techniques de production, a I’instar de ses deux pays voisins (Tunisie et Maroc) qui ne cessent
de renouveler les techniques de plantation sur des nouvelles bases de 1’oléiculture ou la

rentabilité est prise en considération [8].

1.1.2. L’oléiculture

1.1.2.1. L’oléiculture dans le monde

Il est montré que 1’origine de I’olivier se situe en Asie mineure ou il est tres abondant. La
zone de culture de ce dernier est trés étendue allant de la Syrie a la Grece, bien que d’autres
hypothéses la situent dans la basse Egypte, en Ethiopie, dans les montagnes de I’atlas et dans
certaines régions de I’Europe [9]. A partir du VIéme siécle avant J-C, la culture de 1’olivier

s’est étendue sur tout le bassin méditerranéen en passant par 1’Algérie, la Tunisie, la
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Tripolitaine, la Sicile et a I’Italie méridionale. En effet, la propagation de 1’olivier est tenue
par les romains dans tous les pays cotiers de la Méditerranée (Espagne, Italie, Gréce...). La
culture de I’olivier s’est étalée en dehors du bassin Méditerranée vers I’ Amérique. En 1560, la
culture de I’olivier s’est diffusée dans le sud au Pérou, en Argentine, au Chili, en Uruguay, et
dans le Nord - zones c6tiéres du Mexique et des Etats-Unis - ol il a trouvé son environnement
idéal dans I'Etat de Californie. Au cours des périodes plus récentes, I’olivier a poursuivi son
expansion au-dela de la Méditerranée, s’implantant dans des régions fortement €loignées de
son lieu d’origine comme 1’Afrique du Sud, le littoral australien, la Nouvelle-Zélande et la
Chine (Figure 1.1) [10].

Figure 1.1: Diffusion géographique des aires oléicoles dans le monde [11].

1.1.2.2. L’oléiculture dans I’Algérie

L'oléiculture est la premiére richesse arboricole de I'Algérie. Elle constitue une source de
subsistance pour de nombreuses familles. L oliveraie occupe 45% du verger arboricole total et
compte 32 millions d’arbres dont 80% sont destinés a la production d’huile d’olive [12].
L’oliveraie algérienne se répartit sur trois zones importantes : la zone de 1’ouest représentant
cing Wilayas (Tlemcen, Ain Temouchent, Mascara, Sidi Belabbes, et Relizane. Cette zone
représente 16,40% du verger oléicole national. la région centrale du pays détient la plus vaste
superficie avec 57,5% du verger oléicole national répartis entre Ain Defla, Bouira ,Tizi Ouzou
, Bejaia, Boumerdes et Blida. La région de la Kabylie (Bouira ,Tizi Ouzou , Bejaia) détient la
44e de la superficie oléicole nationale. La région Est détient une superficie de 26,1% du

patrimoine national, répartis entre Jijel,Skikda,Mila et Guelma. Malgré 1’importance du
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patrimoine oléicole qui constitue 44e du verger arboricole national, cette culture ne génere
que 4% des besoins du marché en matiere grasse vegétale. De ce fait le recours aux

importations d’huiles de graines est important [13].

o} < T
Algérie ) N

Zone oléicole

Figure 1.2: Répartition de la zone oléicole en Algérie [14].

1.1.3. Description de I'olive

L’olive est une drupe de forme ovale constituée d’un péricarpe (€picarpe et mésocarpe) et
d’un endocarpe (noyau) [15]. La paroi du fruit est constituée de 1’épicarpe (peau) solidement
attaché a la pulpe (Figure 1.3). A la maturation, 1’épicarpe passe de la couleur vert tendre
(olive verte), a la couleur violette ou rouge (olive tournante) puis a la coloration noiratre
(olive noire) [16,17].

noyau

meésocarpe

ou pulpe endocarpe

Figure 1.3: Différentes parties de I’olive [18].
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|.1.4 Composition chimique de I’olive
Le fruit d’olive est composé principalement d’eau, d’huile, de protéines, de minéraux
(cendres), des composés hydrosolubles (sucres, phénols) et constitué en outre d’une

fraction colloidale insoluble (hémicellulose, celluloses). [19].

Tableau 1.1: Composition chimique de I’olive (%) [19].

Compositions Exprimé (%o)
Eau 50 %
Huiles 22 %
Polyphénols 1.5%
Protéines 1.5%
Sucres 18 %
Cellulose 55%

1.2. Huile d’olive
1.2.1. Définition

L'huile d'olive est considérée comme un jus de fruit obtenu a partir des olives, fruits de
I'olivier, uniquement par des procédés mécaniques, dans des conditions thermiques
notamment qui n'entrainent pas l'altération de I'huile et n‘ayant subi aucun traitement autre que
le lavage, la décantation, la centrifugation et la filtration [20].

Selon le Conseil Oléicole International [21], « I'huile d'olive est I'huile provenant uniquement
du fruit de I'olivier (Olea europaea L.) a I'exclusion des huiles obtenues par solvant ou par des
procédés de ré-estérification et de tout mélange avec des huiles d'autre nature ».

L'huile d'olive appartient a différentes catégories : l'olive étant une sorte de fruit, sa
composition chimique dépend non seulement de l'action des enzymes biochimiques, mais
aussi des conditions du processus d'extraction et de parameétres externes (comme le temps).
Par conséquent, il existe différents types d'huile d'olive et leur composition chimique est tres

différente. Par conséquent, I'nuile d'olive est classée par prix [22].

1.2.2. Composition chimique de I’huile d’olive

Les constituants de 1’huile d’olive sont souvent classés en deux catégories :
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1.2.2.1. Fraction saponifiable
Elle est constituée généralement de 98% a 99% de triglycérides, de 1% a 2% d’acides gras
libres ainsi que de composés mineurs de nature glycéridique tels que les cires, les mono et

diglycérides et les phospholipides [23,24].

> Les acides gras

Les acides gras sont des paramétres de qualité et d’authenticité des huiles d’olives. Ils peuvent
se présenter a 1’état saturé, mono-insaturé ou polyinsaturé. Comparée a d’autres huiles
végétales, I’huile d’olive est caractérisée par sa richesse en acides gras mono-insaturés
principalement 1’acide oléique qui représentent 55% a 83% [25-27]. L’huile d’olive est
constituée aussi d’un pourcentage modéré d’acides gras polyinsaturés essentiels tels que
I’acide linoléique et I’acide linolénique et d’acides gras saturés comme les acides palmitique
et stéarique [28].

La teneur en acide gras de I’huile d’olive varie en fonction de la zone de production,
I’altitude, le climat, la variété et le stade de maturation du fruit. Les limites de la composition

en acides gras fixée par le COI sont représentées dans le tableau 1.2 :

Tableau 1.2 : Composition de I’huile d’olive en acide gras [21].

Acides gras Formule brute Limite de variabilité(%o)
Acide myristique C14.0 <0,03
Acide palmitique C16:0 7,5-20

Acide palmitoléique C16:1n-7 0,3-3,5
Acide héptadécanoique C17:0 <0,3
Acide héptadécénoique Cl17:1n-8 <03

Acide stéarique C18:0 0,5-5
Acide oleique C18:1n-9 55-83
Acide linoléique C18:2n-6 2,5-21
Acide a-linolénique C18:3n-3 <10
Acide arachidonique C20:0 <0,6
Acide gadoléique C20:1n-9 <04
Acide béhénique C22:0 <0,2
Acide lignocérique C24:0 <0,2
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> Les triglycérides
Les triglycérides sont des esters d’acides gras et du glycérol. Les glycérides constituent le
principal composant d’huile d’olive, environ 98% [29]. Les principaux triglycérides présents
dans I’huile d’olive et par ordre d’importance quantitative on trouve, la trioléine ‘OO0’ dont
le taux est trés élevé (47,54 a 58,34%), la dioléopalmitine ‘POO’ (18,72 a 21,81%), la
dioléolinoléine ‘OOL’ (15,10 a 20,96%), la palmitooléolinoléine ‘POL’ (3,16 a 6,94%) et la
dioléostéarine ‘SO0’ (2 a 5%) [30].

H, - C- OH HOOC - R, Hy - C - DOCR,
| |
H-C-0H | HOOC - RJ ----- = H—(‘-l‘.":"‘."Jf'Rj } ."‘Hzf']
| |
IIE-{ - OH HU{J{‘-R.-;I II:—{'-{}{}{“R_:;
glycérol | acides gras triglycéride e

Figure 1.4 : Synthese de triglycéride [31].

1.2.2.2. Fraction insaponifiable

En plus de la partie saponifiable, I’huile d’olives contient un grand nombre de composés (plus
de 230 composés) qui ne sont présents qu’en trés faible quantité, mais qui ont une grande
importance pour la qualité et la stabilité d’huile et qui lui donnent ses vertus santé [32]. Les
composants mineurs de 1’huile d'olive représentent environ 2 % du poids de 1’huile d'olive.
Elle est constituée d’hydrocarbures, de stérols, de tocophérols et de pigments (chlorophylle,

caroténoides) [33].

> Les hydrocarbures
Ce sont quantitativement les principaux composants de la fraction insaponifiable [6]. Deux
hydrocarbures sont présents dans I’huile d’olive en quantités considérables, squaléne qui est le
composant majeur constitue 30 a 50 % de cette fraction et le 3-caroténe. La présence de
squaleéne dans I’huile d’olive contribue probablement de maniére significative aux effets de ce

dernier sur la santé et de son action chimio-préventive contre certains cancers [34].
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Figure 1.5: Structure du squaléne [35].

» Les Stérols

Les stérols sont des lipides nutritionnellement importants, associés a la qualité de I'huile [36].
Elles représentent les constituants majeurs de la fraction insaponifiable de I’huile d’olive. Ils
sont présents sous forme libre ou estérifiée avec les acides gras [37].

Le principal stérol est le B- sitostérol qui représente jusqu'a 90 a 95 % de tous les stérols
présents. L'huile d'olive est la seule huile qui contient un taux particulierement élevé en ce
type de stérols [38].

Les stérols sont des composés importants pour la stabilit¢ de "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 [39,40].

’, //\\
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B- sitostérol Stigmastérol Campestérol

Figure 1.6 : Principaux stérols de 1’huile d’olive [41].

> Les Tocophérols

Les tocophérols, sont des composants importants dans I’huile d’olive. Ils ont I’atout d’étre une
vitamine (vitamine E) et contiennent une forte activité antioxydant en raison de leurs

contribution a la stabilité oxydative et a la qualité nutritionnelle. a-tocophérol est en relation
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avec la qualité de I’huile, il représente 95% de la totalité des tocophérols, le mélange de 5%

restant est constitué de f et y-tocophérol [42].

CH,

Tocopherol

Figure 1.7 : Structure générale d’un tocophérol [43].

» Les composés phénoliques

L’huile d'olive se distingue par sa richesse en composés phénoliques, parmi lesquels le tyrosol

I'nydroxytyrosol et leurs dérivés sont les plus abondants. Ces composés phénoliques conferent

a I'nuile d'olive ses propriétés antioxydants et sa valeur biologique. Contrairement a la plupart

des autres huiles végétales, I'nuile d'olive est particulierement riche en composes phénoliques,

tels que les acides et les alcools phénoliques, les flavonoides, les secoiridoides et les lignanes.

La composition de la fraction phénolique de I'huile d'olive dépend de plusieurs facteurs, tels

que la variété d'olive, les conditions environnementales, le degré de maturation des fruits lors

de la récolte, la région de production, ainsi que les procédés d'extraction et de conservation de

I'huile [44].

Tableau 1.3 : Structures des composés phénoliques identifiés dans I’huile d’olive [45].

Composés Structures générales Composés Structures générales
Acides 5 ¢ Secoiridoides 9
benzoiques —\ Oleupeine
. . /l\\ aglycone
Acide vanillique ‘(’/ “-}—COCH Ligstroside
Acide syringique \ /1 aglycone
Acide gallique | — Oleuropéine Forme
Acide hydroxy- } 2 dialdehydique de
I’acide élénolique
benzoique

10
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Composés Structures générales Composés Structures générales
Acide p- 5§ ¢ Flavonoides OH
Coumarique P apigénine ,7.1\ R2
Amdep- ‘ ' lutéoline . i il L\ /H
coumarique \“/ \I \lf ™
Acide caffeique 3y 2 \Z \[f/ -
Alcools § ¢ Lignanes OCH3
phénoliques ] (+)_'1' _ o o
| OMAcétoxypinoresinol
Hydroxytyroso I (+)-Pinoresinol
Tyrosol 1 o
HO
3 2 H3CO

» Les pigments
La couleur de l'huile d'olive est déterminée par la présence de chlorophylles et de
caroténoides, qui lui donnent des teintes vertes et jaunes respectivement. Cette couleur est
influencée par plusieurs facteurs tels que le cultivar d'olive utilisé, le degré de maturation des
olives, la région de production, le processus d'extraction de I'huile et les conditions de
stockage [46].

a) Les chlorophylles
Les chlorophylles sont des substances responsables de la nuance verdatre caractéristique des
huiles d’olive [47]. Elles possedent une action pro-oxydante en présence de la lumiere. En

absence de la lumiére, ces composés jouent un role antioxydant [48].

b) Les caroténoides
Les Caroténoides sont des composés terpéniques trés conjugués. Ils sont impliqués également
dans les mécanismes d’auto oxydation. Ils sont responsables des colorations rouge, orange et
jaune des fruits et légumes. Le pigment caroténoide le plus retrouvé dans 1’huile d’olive est le

[-carotene (Provitamine A), qui présente une action vitaminique et antioxydant [49,50].

11
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1.2.3. Propriété physicochimique des huiles d’olive

1.2.3.1. Teneur en eau (Humidité)

Le pourcentage d’humidit¢ dans une huile nous informe du risque d’une hydrolyse des
triglycérides (altération hydrolytique) qui conduit a la libération d’acides gras libres dix fois
plus sensibles a ’oxydation que lorsqu’ils sont sous forme liés. Plus le taux d’humidité est

élevé, plus ce risque est important [51].

1.2.3.2. Densité

La densité est considérée comme un critére physique qui permet de contrdler la pureté d’une
huile. Selon (KARLESKIND, 1992) [52]. la densité d’une huile renseigne sur le groupe
systématique auquel elle appartient. La densité d’une huile est influencée par sa composition
intrinséque, la longueur de la chaine hydrocarbonée ainsi que I’insaturation de ses AG
constitutifs. La densité de ’huile est fonction non seulement de ’insaturation, mais aussi de
son ¢tat d’oxydation ou de polymérisation. Elle dépend de sa température et sa composition

chimique.

1.2.3.3. Indice de réfraction

L’indice de réfraction est considéré comme un critere de pureté d’une huile. Il varie en
fonction de la longueur d’onde de la lumiére incidente ainsi qu’en fonction de la température
a laquelle I’analyse se fait. Cet indice est proportionnel au poids moléculaire des acides gras

ainsi qu’a leur degré d’insaturation [53].

1.2.3.4. Coefficients d’extinction spécifique

L’absorbance dans (UV) est I’une des méthodes d’évaluation de I’état d’oxydation de I’huile
d’olive. Les méthodes UV reposent sur la détermination des coefficients d’extinction a 232 et
a 270 nm, qui correspond aux maximums des diénes et des triénes conjugués résultant de la
décomposition de 1’huile [54]. Le coefficient d'extinction spécifique a 232 nm est lié a
I'oxydation primaire de I'huile, tandis que K270 est lié a des produits d'oxydation secondaire,
des composés carbonylés (aldéhydes et cétones) [55].

1.2.3.5. L’acidité libre (%)

12
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L’acidité de I’huile d’olive est évaluée par la quantité d'acides gras libres, exprimée, en
gramme d’acide oléique par 100 g d’huile d’olive. Elle est apparue comme moyen simple et
efficace pour 1’évaluation qualitative et la classification par catégorie commerciale des huiles
d’olive. Fraichement extraite a partir d’olives saines et selon de bonnes pratiques de
trituration, I’huile d’olive présente une tres faible acidité. Dans le cas contraire et au cours du
stockage, I’huile d’olive peut s’altérer et son acidité augmente suite a la libération d’acides
gras par hydrolyse des triglycérides. Des huiles d’olive ayant une acidité supérieure a 3.3% ne

sont pas comestibles, et doivent étre raffinées [56].
1.2.4. Classification des huiles d’olive [57]

1.2.4.1. Les huiles d’olive vierges

sont les huiles obtenues du fruit de ’olivier (Olea europaea L.) uniquement par des procédés
mécaniques ou d’autres procédés physiques dans des conditions, thermiques notamment, qui
n’entrainent pas d’altération de I’huile, et n’ayant subi aucun traitement autre que le lavage, la
décantation, la centrifugation et la filtration

Elles sont classées et dénommées comme suit selon COI 2019:

» Les huiles d’olive vierges propres a la consommation en I’état
e I’huile d’olive vierge extra : huile d’olive vierge dont I’acidité libre exprimée en
acide oléique est au maximum de 0,80 gramme pour 100 grammes;
e I’huile d’olive vierge : huile d’olive vierge dont 1’acidité libre exprimée en acide
oléique est au maximum de 2,0 grammes pour 100 grammes ;
¢ l’huile d’olive vierge courante : huile d’olive vierge dont I’acidité libre exprimée

en acide oléique est au maximum de 3,3 grammes pour 100 grammes.

» Les huiles d’olive vierges qui doivent faire I’objet d’un traitement avant
leur consommation
L’huile d’olive vierge lampante est une huile d’olive vierge dont 1’acidité libre exprimée en

acide oléique est supérieure a 3,3 grammes pour 100 grammes.

1.2.4.2. L’huile d’olive raffinée

13
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L’huile d’olive raffinée est obtenue a partir d'huiles d'olive vierges par des techniques de
raffinage qui n’entrainent pas de modifications de la structure glycéridique initiale. Son

acidité libre exprimée en acide oléique est au maximum de 0,30 gramme pour 100 grammes.

1.2.4.3. L’huile d’olive composée d’huile d’olive raffinée et d’huiles d’olive
vierges
Cette huile est constituée par le mélange d’huile d’olive raffinée et d’huiles d’olive vierges

propres a la consommation en 1’état. Son acidité libre exprimée en acide oléique est au

maximum de 1,00 gramme pour 100 grammes.

1.2.4.4. L ’huile de grignons d’olive

Cette I’huile est obtenue par traitement aux solvants ou d’autres procédés physiques, des
grignons d’olive, a I’exclusion des huiles obtenues par des procédés de réestérification et de
tout mélange avec des huiles d’autre nature. Elle est commercialisée selon les dénominations

et définitions ci-apres :

» L’huile de grignons d’olive brute
Dont les caractéristiques physico-chimiques et organoleptiques correspondent a celles fixées
pour cette catégorie par la présente Norme. Elle est destinée au raffinage en vue de son

utilisation pour la consommation humaine ou destinée a des usages technique.

» L’huile de grignons d’olive raffinée
Est obtenue a partir de I’huile de grignons d’olive brute par des techniques de raffinage
n’entrainant pas de modifications de la structure glycéridique initiale. Son acidité libre

exprimée en acide oléique est au maximum de 0,30 gramme pour 100 grammes.

» L’huile de grignons d’olive composée d’huile de grignons d’olive raffinée et
d’huiles d’olive vierges

Cette huile constituée par le coupage d’huile de grignons d’olive raffinée et d’huiles d’olive

vierges propres a la consommation en 1’état. Son acidité libre exprimee en acide oléique est au

maximum de 1,00 gramme pour 100.
1.2.5. Etapes de production de I’huile d’olive

1.2.5.1. Récolte des olives

14
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Elle s'effectue de différentes manieres suivant la variété cultivee et les régions. Ainsi, les
olives destinées a la table sont cueillies avant celles destinées a I'huilerie qui doivent attendre
un degré de maturation plus avancé : la récolte des olives de table se déroule fin septembre
alors que celle des olives noires réservées a la fabrication de I'huile bat son plein en décembre
pour se terminer a la fin de I'hiver, vers la mi-février. Toutefois, la date exacte de la récolte
correspondant au juste degré de maturité reste difficile a déterminer. Elle peut varier d'une

région a l'autre et d'une année a l'autre [58].

1.2.5.2. Effeuillage et lavage
Au plus tot apres la cueillette, les olives destinées a la fabrication de 1’huile sont débarrassés
de toutes impuretés qu’elles soient d’origine végétale (les brindilles et les feuilles) ou
poussiéres, pierres et d’autres matiéres solides. Ces impuretés peuvent augmenter le taux
d’acidité des huiles et a en déprécier leurs qualités organoleptiques (odeur, saveur). Puis
lavées l'eau froide [59]. Il s'agit d'une opération fondamentale pour éviter les problémes
suivants :
e Une interférence des terres avec la couleur et les autres propriétés organoleptiques
(odeur, goat) de I'huile.
e Une baisse du rendement d'extraction, sachant que les terres accompagnant les olives
absorbent pres du quart (25%) de leur poids en huile.
e Une durée de conservation réduite de [I'huile étant donné que certaines traces
métalliques dans les terres est des catalyseurs de I'oxydation de I'huile.
e Une augmentation de la proportion des « fonds de pile » qui entravent une bonne
séparation des phases liquides.
A défaut de disposer de laveuse appropriée pour le lavage des olives, ce dernier peut étre

effectué de maniere statique, sur une aire cimentée [60].

1.2.5.3. Le Broyage

La premiere étape nécessaire pour obtenir 1’huile d’olive quel que sera la méthode de
séparation a utiliser est broyage .le broyage aboutit a la formation d’une pate, il se fait a 1’aide
d’un broyeur métallique : a marteaux, disques dentelés ou cylindres striés. L’usage de
cisaillements appliqués durant le broyage déchire les membranes cellulaires et libres les
globules d’huile. ces globules libres vont se réunir en formation des gouttes de taille tres
variable qui vont a leur tour entrer en contact direct avec la phase aqueuse provenant de 1’eau

de végétation; formant parfois des systemes émulsionné [61].
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1.2.5.4. Malaxage

Etape indispensable avant la séparation des différentes phases, le malaxage a pour but
d’homogénéiser la pate d’olive, et permet également la coalescence des gouttelettes d’huile
[62]. Le malaxage est fondamental pour augmenter le rendement de I’extraction, son objectif
est de briser I’émulsion huile/eau de sorte que les gouttelettes d’huile se rassemblent pour

former des gouttes plus grosses [63].

1.2.5.5. Séparation des phases [55]

Une fois la pate d’olive est homogénéisée et la coalescence est effectuée, 1’étape qui suit
consiste a la séparation des deux phases, solide et liquide. Deux systémes de séparation des
phases sont adaptés: un systéeme de presse et un systeme de centrifugation horizontale.

» Séparation des phases liquides-solides
La pate malaxée va étre ensuite centrifugée horizontalement dans le but de séparer les deux
phases. La phase solide contient les restes des noyaux ainsi que la peau et la pulpe des olives
dépourvue de son huile et la phase liquide contient de I’huile. La phase solide s'appelle

"grignons™ et constitue I'un des deux principaux coproduits de la fabrication de 1'huile d’olive.

» Séparation des phases liquides-liquides
La phase liquide est un mélange d'eau et d'huile qu’il faut séparer. Cela se fait soit par une
simple décantation gravitationnelle, soit par une centrifugation. La phase séparée de 1’huile
constitue le second coproduit de la fabrication de I'huile d'olive. Cette phase aqueuse est

appelée "margines".

1.2.5.6. Extraction d’huiles d’olive

La technologie d'extraction a beaucoup évoluée, la matieére premiére en I'occurrence l'olive,
doit étre conditionnée et préparée en suivant certaines étapes mécaniques. La qualité finale de
I'nuile d'olive dépend de la mise en ceuvre correcte de ces phases [55] L’extraction d’une huile
d’olive doit étre faite a froid, dans I’intérét de garder la qualité nutritionnelle (phénols, les
tocophérols, etc) et la qualité sensorielle de 1’huile. Ainsi elle permet de maintenir une qualite
plus élevée de graisse (17 a 30%), en particulier I'acide oléique et I'acide gras mono-insature.
L’extraction d’huile d’olive consiste a séparer le mott d'huile et les grignons. Cependant le
rejet des margines ou eaux de végétation est un probleme écologique majeur durant la
production d’huile d’olive [64-66].
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» Procedé discontinu ou systéeme a presse
C’est une méthode artisanale qui nécessite une main d’ceuvre tres abondante, avec un bon
rendement. Toutefois elle présente des risques de dégradation de la qualité d’huile [67].
L’extraction est effectuée par des presses hydrauliques ou la pate est placée dans des doubles
disques appelés « scourtins » puis pressée. La séparation des deux phases est faite par une

simple décantation. Les sous-produits obtenus sont le grignon brut et le moQt [68].

Olives

|

Lavage

1

Broyage, malaxage

1

Elément de la pate sur les scoutins

|

Pressage (extraction)

|

Phase liquide (huile + margines)

|

Séparation liquide /liquide
Décantation gravitaire ou centrifugation

| | v

Huile d’olive Margine Phase solide
(grignons)

Figure 1.8: Extraction par presse (méthode traditionnelle). [68]

> Procédé continu ou systeme a centrifugation (chaine continue) [66]
Le systtme continu est apparu dans les années 70 avec l'application des nouvelles
technologies d'extraction de I'huile d'olive. Cette conception moderne de I'extraction remplace
le pressage traditionnel. Elle utilise des centrifugeuses horizontales appelée « décanteurs »,
qui permettent I'amélioration des rendements et la productivité des huileries.

Il existe deux systemes :
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e Procédé continue a trois phases
Apres le broyage, la pate est envoyée a l'aide d'une pompe doseuse a vitesse variable vers une
centrifugeuse horizontale ou se produit une séparation des trois phases (le grignon, huile et la
margine) pour passer ensuite dans des centrifugeuses verticales finales, pour separer I'huile
des margines (Figure 1.9). L'inconvénient majeur de ce type de systéme est la consommation

de grandes quantités d'eau. Entrainant une pollution plus importante.

Eau

Broyage Eau ] l(fnlnfugatwn

Olives . l ]
’ s e l Décanteur |
> | x
T ]
) T Malaxeur ! Huile
Lavage et netoyage des olives Grignons ‘ Margines d'olive

Figure 1.9 : Chaine continue a trois phases pour I'extraction d'huile d'olive [66].

e Procédé continue a 2 phases procédé écologique
Depuis 1991, il existe des procédés industriels d'extraction en continue a 2 phases (Figure
1.10) qui limitent la production de margines. Ce procédé ne nécessite pas ou peu d'injection
deau. Ce systeme appelé également systeme écologique, utilise une seule centrifugeuse

permettant de séparer I'huile et les grignons humidifiés par les eaux de végeétation prévenant

de l'olive.
Bevateur
[ Centrifugation
Ofives ' \
P Decanteur
A -_L | ﬂ |

T Malaxeur Huile

Lavage ¢t netoyage des olives dolive
nummno Impuretes

Figure 1.10 : Chaine continue a deux phases pour I'extraction d'huile d'olive [66].

1.2.6. Les facteurs influengant la qualité de I’huile d’olive

Les propriétés organoleptiques de I'huile d'olive vierge dépendent de divers facteurs a savoir
la variété, les conditions climatiques, les techniques culturales et les facteurs technologiques.
Toutes ses opeérations refletent sur les produits finals et justifient le prix de I’huile d’olive de

qualité.
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1.2.6.1. L’effet du climat

Le climat délimite les zones de culture de 1’olivier. Elles exercent une influence sur la
maturation du fruit et donc sur la composition chimique et la qualité de 1’huile [69]. Les
précipitations affectent la composition en acides gras et des composés phénoliques dont le

role sur les caractéristiques organoleptiques et la qualité de I’huile est significatif [47].

1.2.6.2. L’effet de I’altitude

Les olives cultivées dans différentes zones géographiques présentent des caractéristiques
différentes. Ainsi, la qualit¢ de I’huile d’olive affectée par I’altitude, notamment sa
composition en acide gras. De méme, elle présente un effet sur I’acidité, I’indice de peroxyde

et la teneur en polyphénols [48].

1.2.6.3. L’effet du sol

L’environnement physique d’implantation, la nature du sol, son PH et sa composition
chimique peuvent avoir une incidence sur la qualité de I’huile résultante. En général, les terres
grasses produisent des huiles moins aromatiques que les terres maigres avec des arbres moins
productifs. De plus, les huiles provenant des sols calcaires ont une acidité plus base que celles

des sols argileux [70].

1.2.6.4. Effet des ravageurs
Les insectes ravageurs tel que Bactrocera oleae ont une action nuisible qui peut intervenir
sous différentes formes et notamment par la destruction ou la détérioration des olives. Ces

insectes ravageurs peuvent affecter 1’huile d’olive et les olives [71].

1.2.6.5. Effet du cultivar

Le cultivar joue un rdle important sur la qualit¢é de 1’huile d’olive. Il agit sur les
caractéristique du fruit (taille, rapport pulpe/noyau, cycle de maturation) et sur les constituants
principaux et secondaires de I’huile [72]. Chaque variété donnera une huile d’olive avec un

profil sensoriel qui lui est propre.

1.2.6.6. Effet de la récolte et du stade de maturation

Le degré de maturité des olives au moment de la récolte est un facteur important qui influe sur
la qualité de I’huile d’olive obtenue. Le stade de maturation des olives influence la qualité de
I’huile et sa composition, a stade vert, les olives sont peu riches en huile et en composés

phénoliques [73]. A stade noir favorise la chute des olives, ces derniers donnent des huiles
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moins aromatisees, moins riches en composés phénoliques a activité antioxydant. Les olives
ont tendance a étre plus acides en fonction du temps de séjour sur le sol, et absorbent des
odeurs étrangéres [70]. L’époque optimale de récolte doit étre déterminée pour chaque variété
d’olive et par région oléicole. La méthode de cueillette est 1’un des facteurs ayant une
incidence sur la qualité de I’huile; la récolte au sol des olives tombées subissent des lésions
qui facilitent la pénétration et le développement des microorganismes ce qui conduit a la
dégradation de la qualité de I’huile d’olive qui se traduit par une augmentation de 1’acidité

[74].

1.2.6.7. Effet du Transport et du stockage des olives

Les olives sont généralement logées dans des sacs en jute ou en nylon, I’entassement des sacs
les uns sur les autres, provoque des blessures des olives ce qui conduit au déclanchement de
processus biologiques responsables de la détérioration de la qualité de 1’huile [70]. Plus le
temps de stockage est long et plus I’acidité libre tend a augmenter, ce qui agit sur la qualité
organoleptique des huiles produites, apres la récolte et avant le broyage, les olives ne doivent

pas étre stockées pendant plus de 24 a 48 heures [10,75].

1.2.7. Condition de stockage et de conservation de I’huile d’olives

L’huile d’olives peut étre stockée pendant plusieurs mois, durant son stockage, I’huile d’olive
peut subir des changements organoleptiques caractérisés par I’augmentation de 1’acidité (due
a I’action des lipases) et le développement des réactions de rancissement. Pour cela,
(Benlemlih et Ghanam 2012) [46] ont rapporté qu’un ensemble de précautions doit étre mis
en place pour le stockage de 1’huile d’olive :

e Les réservoirs ou tambours pour le stockage devraient étre construits en matiere inerte
et imperméable a I’huile ;

e L ’huile doit étre abritée de 1’air, de la lumiére, et de la fluctuation de la température ;

e L’huile doit étre conservée a I’intérieur de la chambre de stockage, si le stockage a
lieu a I’extérieur, les réservoirs doivent étre revétus d’un revétement extérieur pour
éviter les changements extrémes de température ;

e L’huile doit étre stockée a une température entre 12-18°C, évitant a la fois le
chauffage et le gel. Sinon, I’huile devient blanchatre, relativement solide, avec un
dépbt formé par la cristallisation partielle des triglycérides et des acides gras saturés au
cours de I’hiver (a une température inférieur & 10°C) ; Les températures supérieures a

22-25°C doivent également étre évitées car elles accélerent les modifications
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biochimiques et les phénoménes d’oxydations qui peuvent conduire au rancissement

de I’huile d’olive.

1.2.8. Les effets bénéfiques de I’huile d’olive sur la santé
L’huile d’olive est I’une des bases de la gastronomie méditerranéenne, des études récentes ont
confirmé les bienfaits de 1’huile d’olive pour la santé humaine. Sa richesse en acides gras
insaturés, principalement ’acide oléique, en antioxydants (polyphénols), en vitamine E et
autres constituants, réduit le risque des maladies cardiovasculaires, le taux du mauvais
cholestérol (LDL) dans le sang de 13% tandis qu’elle augmente le taux des HDL (bon
cholestérol) et protége contre la formation de cellules cancérigenes. Cette action est due a la
haute teneur en acide gras mono-insatures [76,77].
Grace a ses propriétés digestives, L huile d’olive est utilisée dans le traitement des troubles
gastriques, biliaires et constipation [78]. De plus, la présence de la vitamine E dans 1’huile
augmente I’espérance de vie et joue un role biologique positif qui permet le déplacement des
radicaux libres, des molécules impliquées dans certaines maladies chroniques, dans le
processus de vieillissement et contre la perte de mémoire liée a 1’age [79]. Tous les effets
bénéfiques de la consommation d'huile d'olive ne sont pas dus a l'acide oléique, d'autres
composants secondaires ont des effets bénéfiques sur la santé humaine selon (Leon
Carralafuente 2003) [80]:

e Lescomposes aromatiques : donnent a I'huile d'olive des effets antimicrobiens ;

e Les hydrates de carbones (les squalénes) : jouent un rble protecteur dans le

développement des tumeurs ;
e Les tocophérols (la vitamine E) : sont des antioxydants qui jouent un réle important
dans la réduction du risque cardiovasculaire ;
e Les phénols : ont un effet inhibiteur sur une enzyme impliquée dans le développement

du cancer ; également considérés comme des anti-inflammatoires.
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1.3. Généralité sur les huiles alimentaires

1.3.1. L’huile de soja

1.3.1.1. La plante de soja
La plante est annuelle, herbacée, dressée, et peut atteindre une hauteur de 1,5 m. La gousse est
droite ou legérement courbée, d'une longueur de deux a sept cm. Elle est formee par les deux

moitiés du carpelle, soudées le long de leurs bords dorsal et ventral [81].

1.3.1.2. La graine
Les graines ont une forme sphérique a ovale (on a des graines séches qui sont utilisées pour

I’extraction de I’huile, et des graines fraiches pour la consommation comme Iégume) [82].

'}_

BESA

Graine fraiche Graine séche

Figure 1.11 : graine de soja [82].

1.3.1.3. Définition de I’huile de soja

L’huile de soja est fluide et d’un couleur jaune plus ou moins foncé suivant la nature des
graines et les procédés d’extraction. Fraiche, elle a une saveur assez prononcée d’haricot qui
s’atténue peu a peu. Elle est riche en acides gras polyinsaturés et notamment en acide gras

essentiel alphalinoléique. Elle est recommandée pour les assaisonnements [83].
1.3.1.4. Composition de I’huile de soja

» Composition en acides gras

La teneur en acides gras dans I"huile de soja est présentée dans le tableau 1.4 :
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Tableau 1.4 : Composition en acides gras de 1’huile de soja [80].

Acide gras Symbole Pourcentage en poids
(%)
Laurique 12:0 4.5
Mirystique 14:0 4.5
Palmitique 16:0 11.6
Stéarique 18:0 2.5
Oléique 18:1 21.1
Linoléique 18:2 52.4
Linolénique 18:3 7.1

» Autres constituants L huile de soja

Contient des constituants mineurs qui sont cités dans le tableau 1.5 :

Tableau 1.5 : Constituants mineurs de I'huile de soja [84].

Nature Composé
Lipides Phosphatides hydratables et non
hydratables. Glyceérides partiels.
Acides gras libres.
Glucidique. Sucres libres et glycolipides

lons métalliques

Fer(Fe), cuivre(Cu), Calcium, Magnésium.

Pigments colorants

Caroténoides, chlorophylle et autres
pigments.

Produit oxydés

Aldéhydes, cétones, peroxyde

Autres

Composés odorants Matieres
insaponifiables (hydrocarbones, alcools

triterpéniques, stérols) Tocophérols

1.3.1.5. L’extraction de I'huile brute de soja

Le soja a une faible teneur en huile (environ 20 %). L’extraction de cette dernicre se fait alors

par un solvant qui se mélange avec les flocons a contre-courant. Le solvant le plus utilisé est
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I’hexane en raison de sa basse température d’évaporation (63 a 69°C), sa stabilite élevée et le

meilleur rendement d’extraction [85].

La phase de préparation des graines (nettoyage, décorticage, broyage et laminage) est la

premiére étape de 1’extraction [86]. ainsi les flocons obtenus peuvent subir une hydrolyse

enzymatique ou un chauffage pour faciliter I’opération. Apres extraction de 1’huile brute,

I’hexane sera ensuite séparé par distillation et récupéré par condensation afin d’étre réutilisé.

[87].

Les résidus d’extraction (tourteaux et farines) sont utilisés pour 1’alimentation animale, tandis

que I’huile brute destinée a I’alimentation humaine sera ensuite purifiée [88]. Le procéde

d’extraction de I’huile brute de soja est schématisé dans la figure 1.12 :

7

Graines de soja

N

A V.4

Nettoyage

7

Décorticage

Laminage

I

Cuisson

AV .4

[ Farine de soja

Extraction par
I’hexane

—

Huile brute

Figure 1.12 : Procéde d’extraction de I’huile brute de soja [89]
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1.3.2. Huile de colza

1.3.2.1. La plante de colza

Le colza ou Brassica napus est une plante oléagineuse de la famille des Brassicacea
anciennement appelé famille des cruciferes. Cette importante famille du regne végétal
regroupe des plantes dicotylédones. Elle comprend 3200 especes qui correspondent
essentiellement a des plantes herbacées cultivées principalement pour la production d’huile,
pour I’alimentation humaine et animale ou comme plantes d’ornement. Parmi les espéces des

Brassicacea on retrouve le choux, la moutarde, le navet. [90]. La plante de colza est largement

cultivée en Europe, au Canada et en Chine [52].

Figure 1.13 : Photographies du colza (a : Plante, b : Graines) [91].

1.3.2.2. Description de I’huile du colza

L'huile de canola représente environ 44% de la graine totale et est composé principalement de
triacylglycérols (TAG), qui représentent pour 94 a 99% de I'huile totale [92]. Cette huile est
principalement utilisée a des fins techniques telles que les biocarburants, mais elle est
également importante pour 1’industrie alimentaire. En raison de la composition bénéfique de

ses acides gras, elle est de plus en plus vendue sous forme d’huile comestible [93].

1.3.2.3. Composition de I’huile de colza

La graine de colza est constituee de 40-45% d’huile. Cette huile est constituee de triglycerides
qui contiennent des acides gras mono-insature a longue chaine ((20 :1) et (22 :1) en position 1
et 3). Elle est constituee aussi des autres composes insaponifiables (tels que les sterols,

tocopherol,...).
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» La composition de I’huile de colza en composes insaponifiables

La composition de 1’huile de colza en composes insaponifiables est détaillée dans le tableau

1.6:

Tableau 1.6: Composition de 1’huile de colza par les composes insaponifiables [52].

Insaponifiable de 0.7a 1.8%

Sterols (en mg/100 g)

Composition des

Tocopherols en
mg/100g

540-580 60-87
sterols Compositiondes
(en % des sterols tocopherols
totaux) en% des tocopherols
totaux).
Cholesterol <4 Alpha tocopherol 25-38
Brassica 13-17 beta tocopherol 0-5
Compestrol 28-40 gamma tocopherol 62-70
Delta tocopherol 0-6

» Composition de I’huile de colza en acides gras

Les acides gras mono-insaturés a longue chaine carbonée, ’acide eicosénoique (C 20:1) et

I’acide érucique (C 22:1) caractérisent les huiles de colza. Les acides oléique et linoléique

présentent environ 80% du total des acides gras de 1’huile de colza érucique.

La proportion des acides gras principaux de I’huile de colza est indiquée dans le tableau 1.7 :

26



Chapitre | Synthése bibliographique

Tableau 1.7 : Composition de I’huile de colza en acides gras [52].

Nature d’acide gras Teneur total %

Acide palmitique (C 16:0) 3-4
Acide stearique (C 18:0) 1-2
Acide oléique (C 18:1) 9-16

Acide linoléique (C 18:2) 11-16
Acide linolénique (C 18:3) 7-12

Acide arachidique (C 20:0) /

Acide eicosénoique (C 20:1) 7-13

Acide érucique (C 22 : 1) 41 - 52

1.3.3. L’huile de tournesol

1.3.3.1. Description de la plante de tournesol

Helianthus Annus, connue sous le nom de tournesol, appartient a la famille des composés
Astéracées et au genre Helianthus, originaire d’ Amérique du nord, ou il fut traditionnellement
cultivé par les indiens. Le tournesol, fait son apparition au 16eme siecle [94]. Il doit son nom
a la propriété de sa fleur qui est jaune et qui se tourne vers le soleil, et dont les graines

fournissent une huile comestible [95].

1.3.3.2. Définition

L’huile de tournesol est de couleur jaune pale, sans gout, sa teneur en acide gras insaturé est
élevée sauf pour quelques-uns comme : I’acide linoléique (C18 :2) qui est produit sous un
climat tempére, sa teneur varie entre 60 et 70%, 1’acide oléique (C18 :1) sa teneur environ
20% et 1’acide linoléique (C18 :3) de teneur inferieur a 1% [96].

1.3.3.3. Les compositions de I’huile de tournesol

» Constituants majeurs
Comme toutes les huiles végétales, 1’huile de tournesol est constituée majoritairement de
triglycérides (97 a 98%), et elle est classée parmi les huiles hautement polyinsaturées grace a
sa richesse en acide linoléique C18 :2 (62 -70%) et en acide oléique C18 :1 (15 — 25%) [52].

La composition en acide gras est donnée dans le tableau 1.8 :
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Tableau 1.8 : Composition des acides gras de 1’huile de tournesol [52].

Acide gras Nature Acide gras totaux (%o)
Acide palmitique C16 :0 5-7
Acide palmitoléique Cl6:1 <04
Acide stéarique C18:0 4-6
Acide oléique C18:1 15-25
Acide linoléique C18:2 62-70
Acide linoléique C18:3 <0,2
Aide arachidique C20:0 <1
Acide gadoléique C20:1 <0.5
Acide béhénique C22:0 0

»  Constituant mineurs
La variété¢ restante de la composition de I’huile de tournesol est représentée par les
tocophérols (vitamine E) qui ont des propriétés anti oxydantes, les phytostérols et qui ont des
propriétés hypocholestérolémiantes et les hydrocarbures (squalane). L’huile de tournesol
contient des teneurs élevées en tocophérols (1’a-tocophérol représente 80% de tocophérol de
I’huile) et en phytosterols qui est représenté par betasitosterol avec 60%, comme elle contient

aussi des hydrocarbures a faible quantité [97].
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Chapitre 11

Matériels et méthodes

I1.1. Introduction

La caractérisation précise des huiles vegétales, notamment de I'huile d'olive, est d'une
importance capitale dans divers domaines, allant de l'industrie alimentaire a la recherche
scientifique. Ce chapitre se concentre sur les méthodes pratiques utilisées pour évaluer la
qualité ces huiles.

Nous débuterons par une description sur le matériel et les appareillages nécessaires a ces
analyses, avant d'examiner en détail les modes opératoires pour la caractérisation de I'huile
d'olive et d'autres huiles végétales.

11.2. Echantillonnage

Dans le cadre de notre étude, nous avons examiné 12 échantillons de 1’huile d'olive provenant
de différentes zones de la wilaya de Bejaia- Algérie, comme indiqué sur la figure 11.1, de la
campagne oléicole 2023-2024.

Parallelement, nous avons également inclus d'autres huiles végétales telles que I'huile de
tournesol, I'huile de colza et I'huile de soja, achetées sur le marché local, afin d'analyser et

comparer leurs caractéristiques avec I'huile d'olive.
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Figure 11.1: Origine géographique des échantillons d’huile d’olive étudiés.

Le tableau 11.1 résume les codes des différentes huiles végétales achetées :

Tableau I1.1 : Codes des échantillons d’huile végétale.

Echantillon

code

Huile de colza (Fleurial)

C(F)

Huile colza Cevital

C-CEV

Huile de soja (Elio)

S (E)

Huile soja Cevital

S-CEV

Huile de soja (Sim)

S(S)

Huile de tournesol (Fleurial)

T(F)

Huile de tournesol Cevital

T-CEV
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11.3. Matériels utilisés
Tubes a essais
Fioles jugées de 25 ml, 50 ml, 100 ml
Flacons
Erlenmeyers
Eprouvettes
Burettes

Boites de pétri
Beéchers

Barreau magnétique
Thermometre
Micropipette
Pissette

Pipette

Pro-pipette
Embouts

Balance
Dessiccateur
Distillateur

Plaque chauffante avec agitation
Spatule

Papier absorbant
Papier aluminium
Para-film

Etuve

Pycnométre

YV V V VYV V V V V V VYV V VYV V V V V V YV V VYV V V V V V YV

Réfractomeétre

11.4. Produits et réactifs chimiques

Les principaux réactifs utilisés dans notre étude sont présentés dans le tableau 11.2 :
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Tableau 11.2 : Les réactifs utilisés lors des expériences.

Réactifs utilisés Masse molaires Pureté(%o) Formule
(g/mole) chimique
Cyclohexane 84.16 99 CeH12
n-Hexane 86.18 95 CeHia
Chloroforme 119.38 / CHCL;
Ethanol 46 99.9 CoHsOH
Phénolphtaléine / / C20H1404
Hydroxyde de potassium 56.11 / KOH
Acide acétique 60.05 99.8 C,H40,
lodure de potassium 166.01 99 Kl
Thiosulfate de sodium 248.17 99.5 Na,S,03.5H,0
Empois d’amidon / / (CsH1005) n

Acide chlorhydrique (HCI)

Méthanol 32.04 99.9 CH4,O
Réactif de Folin-Ciocalteu / / /
Carbonates de sodium 105.99 99.8 Na,CO3
Trichlorure d’aluminium 241.33 100 AICl;
Acide gallique 188.14 / C7HeOs .H,0
Quercétine 302.24 95 C15H1007

I1.5. Préparation des solutions
» Empois d'amidon : Mélanger 0,5g d'amidon dans une petite quantité d’eau distillée,
ensuite ajouter ce mélange a 50 ml d’eau distillée.

» Thiosulfate de sodium : On dilue 0,24g de thiosulfate de sodium dans 100 ml d’eau
distillée.

32



Chapitre II Matériels et méthodes

> Solution de Folin-Ciocalteu diluée : Un volume de 1 ml de FC est additionné avec 9
ml d’eau distillée. La solution est stockée a I’abri de la lumiére dans un réfrigérateur.

> Solution de chlorure d’Aluminium hexa hydraté (AICl3, 6H,0) : On introduit dans
une fiole de 100 ml une masse de 3,62 g (pesée a I’aide d’une balance précise a 1 mg)
de chlorure d’aluminium, sous la hotte on ajoute une quantité de méthanol et on agite
jusqu’a sa dissolution totale, puis on remplit jusqu’au trait de jauge.

» Solution de carbonate de sodium (Na,CO3) : On introduit dans une fiole de 100 ml
une masse de 7,5 g (pesée a 1’aide d’une balance précise a 1 mg) de carbonate de
sodium, on ajoute une quantité d’eau distillée et on agite jusqu’a sa dissolution totale,
puis on remplit jusqu’au trait de jauge.

» Solution méthanol-eau : Dans une fiole de 100 ml, mettre 40 ml d’eau distillée et 60

ml de méthanol.
11.6. Analyses physico-chimiques
11.6.1. Teneur en eau et en matiéres volatiles (Humidite)

11.6.1.1. Définition

L’cau et les maticres volatiles sont déterminées par la perte en masse, subit par le produit
(huile) aprés chauffage a 105°C, pendant un temps suffisamment court pour éviter
I’oxydation, mais suffisamment long pour permettre 1’élimination total de 1’eau et les produits

volatils. Elle est exprimée en masse (%) [98].

11.6.1.2. Mode opératoire

2g de I’huile d’olive sont pesés dans une boite de pétri déja sechée et pesée, la boite de pétri
contenant 1’échantillon a tester est laissé pendant une heure dans 1’étuve réglée a 103°C.
Apres cette période, 1’échantillon est laissé refroidir puis pesée, nous avons répétée

I’opération jusqu' avoir un poids constant.
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(A) (B) (C)

Figure 11.2: Différentes étapes de la détermination du taux d’humidité de I’huile d’olive

11.6.1.3. Méthode de calcul :

mqi-m,
H%=——%100
mq-m,

Avec :
mg: Masse (g) de la boite de pétri vide.
m; : Masse (g) de la boite de pétri avec la prise d’essai avant le chauffage dans 1’étuve.

m; : Masse (g) de la boite de pétri avec la prise d’essai apres le chauffage dans I’étuve.

11.6.2. Densité

11.6.2.1. Définition

C’est le rapport de la masse d’un certain volume d’huile a 20 °C, et la masse d’un volume

égal d’eau distillée a la méme température [99].

11.6.2.2. Mode opératoire

A T’aide d’un pycnometre on mesure la masse de ce dernier vide puis remplis d’eau et aussi
remplis d’huile [100].

» Peser le pycnometre propre vide et sec (mp) ;
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> Peser le méme pycnométre remplie d’eau distillée (my) ;
> Vider le pycnomeétre et le faire sécher ;
» Peser le pycnométre remplie d’huile d’olive (my) ;

> Répéter la méme opération avec tous les échantillons d’huile d’olive, figure 11.3.

Figure 11.3 : Détermination de la densité

11.6.2.3. Méthode de calcul

La densité est donnée par 1’expression suivante :

m; —my
d=—"—
my —my

Avec:
Mg : masse du pycnométre vide.
mj : masse du pycnomeétre remplis d’eau.

m, : masse du pycnométre remplis d’huile.

11.6.3. Indice de réfraction
L’indice de réfraction d’une huile est le rapport entre le sinus de 1’angle d’incidence et le
sinus de I’angle de réfraction d’un rayon lumineux de longueur d’onde déterminée passant de

I’air a huile a une température donnée [99].
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11.6.3.1. Mode opératoire
Quelques gouttes de I’huile a analyser ont été étalées sur la lame bien nettoyée du
réfractometre (figure 11.4), ensuite le cercle de la chambre sombre et claire est réglé dans la

moitié et effectuer la lecture des résultats [101].

Figure 11.4 : Refractométre.

11.6.4. Coefficients d’extinction spécifique

11.6.4.1. Définition
Cette analyse consiste a déterminer les coefficients d'extinction K232 et K270 calculés a
partir de l'absorption a 232 et 270 nm qui correspondent au maximum d’absorbance des

hydroperoxydes et des produits secondaires d’oxydation, respectivement [56, 102].

11.6.4.2. Principe

Cette analyse permet de calculer les coefficients d'extinction K232 et K270 a partir de I' absorbance
aux 232 et 270 nm qui correspondent au maximum d’absorption des hydro peroxydes et des

produits secondaires d’oxydation respectivement [103].

11.6.4.3. Mode opératoire

L’extinction spécifique dans I’UV a été déterminée selon la méthode décrite par le Conseil
Oléicole International COI [104].

Une prise d’essai de 0,25 g d’huile d’olive a ét¢ mise dans une fiole de 25ml et le cyclohexane
a été ajouté jusqu’au trait de jauge. Les absorbances a deux longueurs d’ondes 232 et 270 nm

ont été mesurée (spectrophotomeétre UV-visible Thermo Scientific) (Figure 11.5).
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Figure 11.5: spectrophotometre UV-visible.

11.6.4.4. Méthode de calcul

Les extinctions spécifiques a 232 et 270 nm sont exprimées par les équations suivantes :

K () =A(L)/C X L

K: extinction spécifique a la longueur d’onde A.
A()): absorbance a A nm.
C: concentration de la solution en g/100ml.

L : épaisseur de la cuve en centimétre.

11.6.5. Acidité libre (A%)

11.6.5.1. Définition

L’indice d’acide est le nombre de milligrammes d’hydroxyde de potassium nécessaires pour
la neutralisation des acides libres contenus dans un gramme de corps gras [105].

L’acidité de I’huile donne le pourcentage d’acides gras libres exprimé conventionnellement

pour I’huile d’olive en pourcentage d’acide oléique [106].

11.6.5.2. Principe
L’analyse de I’acidité est réalisée par titrage de 1’échantillon solubilisé dans un mélange éther
¢thylique/éthanol par une solution éthanolique d’hydroxyde de potassium, en présence de
phénolphtaléine comme indicateur colore [30].

R-COOH + KOH > R-COOK + H,0

Acide gras  Hydroxyde de potassium Savon Eau
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11.6.5.3. Mode opératoire

L’acidité libre de chaque huile a été déterminée selon la norme officielle de 1’Organisation
Internationale de Normalisation [101].

1g d’huile d’olive dissoute dans 50 ml du mélange éthanol/chloroforme (v/v) ; Le mélange a
¢té titré par une solution d’hydroxyde de potassium ou (hydroxyde de sodium) a 0,1 N en
présence de 0,3 ml de la solution de phénolphtaléine a 1% jusqu’au au virage de 1’indicateur

coloré (coloration rose devient transparente), La méthode est montrée dans la figure (11.6).

(A) (B)

Figure 11.6 : Détermination de L’acidité libre.

11.6.5.4. Méthode de calcul

VXMXN

Acidité (%) = ——

Avec:

V : Volume en millilitres de la solution titrée de potasse KOH utilisé.

N : Normalité exacte de la solution titrée de potasse KOH utilisé.

M :Masse moléculaire de 1’acide oléique adaptée pour I’expression du résultat (M = 282
g/mole).

m : Prise d’essai en grammes.
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11.6.6. Extraction des composés phénoliques
Les composés phénoliques représentent la fraction polaire de 1’huile qui sont généralement

obtenus par extraction liquide-liquide avec du méthanol a 80% [107].

11.6.6.1. Mode opératoire
Pour extraire les composés phénoliques a partir de 1’huile d’olive, nous avons adopté le
protocole de (Zhao et al. 2006) [108].
¢+ Dissoudre 2,5 g d’huile d’olive dans 5 ml d’hexane ;
+ Extraire les composés phénoliques avec 3 ml du mélange méthanol-eau (60/40,
vol/vol) ; en utilisant un systeme de vortex pendant 2 min ;
¢ Séparer les deux phases par centrifugation (centrifugeuse NF 200) (a 3500 tr/min
pendant 10 min) ;
¢+ Refaire I’extraction de la méme maniére sur la phase d’hexane obtenue ;
¢+ Meélanger les extraits méthanoliques obtenus. La figure (11.7) explique la méthode

d’extraction.

(A) (B) (©)

Figure 11.7: Extraction liquide- liquide.

11.6.7. Dosage des polypheénols totaux

11.6.7.1. Mode opératoire
La concentration dosée est exprimée en mg équivalent d’acide gallique par kg de I’huile
d’olive, en se référant a une courbe d’étalonnage obtenue avec 1’acide gallique.
Le protocole du dosage est effectué comme suit :
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» On met 0,25ml d’extrait méthanolique +1,25 ml de réactif de FC 2N (dilué 10 fois) ;

» Apres 5 min, 2 ml de solution de carbonate de sodium (Na2C0O3) (7,5%) sont ajoutés ;

» Ajouter 5 ml d’eau distillée, aprés 1 h d’incubation a 1’obscurité et a température ambiante
I’absorbance est mesurée a 760 nm [108].

Le blanc est élaboré dans le méme mode opératoire sauf que 1’extrait est remplacé par le

mélange méthanol-eau, figure (11.8).

T
1
g
1
gal

Figure 11.8: Dosage des polyphénols totaux.

11.6.7.2. Courbe d’étalonnage de I’acide gallique

On utilise la courbe d’étalonnage pour déterminer 1’intervalle de linéarité, et la validité de la
loi de Beer-Lambert, on obtient cette courbe en tragant I'évolution de I'absorbance maximale
correspondant & la longueur d'onde de 760 nm en fonction de la concentration du composé
considéré. L'acide gallique est utilisé comme témoin positif pour différentes concentrations
initiales il est réalisé en paralléle dans les mémes conditions opératoires que les solutions a

base de I’extrait.

% Préparation de la solution mére d’acide gallique mono hydraté
(C/HgOsH0)
A T’aide d’une balance on pése 0,0221 g de I’acide gallique, versée dans une fiole de 100 ml
dont la concentration est (Co = 20 mg AG/100 ml H,O = 200 mg/L), on y ajoute une quantité

d’eau distillée et on agite jusqu’a sa dissolution totale, puis on remplit jusqu’au trait de jauge.
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% Détermination des étalons
Nous avons preparé des éetalons a différentes concentrations dans des fioles de 25 ml a partir
de la solution mere d'acide gallique. 0,25 ml de I’étalon AG + 1,25 ml de réactif FC a 2N
(dilué 10 fois) 5 min plus tard on a ajouté 2 ml de solution de carbonate de sodium (Na2CO3)
(7,5%) + 5 ml de I’eau distillée, incubé pendant 1h a température ambiante dans 1'obscurité, et
on mesure l'absorbance a A = 760 nm.
D’apres la loi de la dilution, les volumes de la solution meére (VO) a ajouter pour la
préparation de ces étalons sont calculés de la maniere suivante :
CoxVo=CxV
200 x Vg =C x 25
C= (200 xVq) / 25
Avec Cp = 0,02 g /100 ml = 20 mg/100 ml = 200 mg/L, Vo = 25 ml, C (mg/L) et V (ml)
Les concentrations et les volumes pour 1’établissement de la courbe d’étalonnage sont

résumés dans le tableau suivant :

Tableau 11.3 : Concentrations des étalons de I’acide gallique.

C (mg/L) 0 8 | 24 | 40 | 56 | 72 | 88 | 104 | 120

Vo (ml) 0 1 3 5 7 9 11 13 15

11.6.7.3. Calcul de la teneur en polyphénols totaux

La concentration massique en polyphénols totaux (C) est exprimée en mg équivalent d’acide
gallique par ml (mg EAG/ml). Elle est calculée d’apres 1’équation de la droite d’étalonnage de
’acide gallique.

Nous pouvons donner cette concentration en (mg EAG/kg huile d’olive) selon la formule

suivante :

mPT) CxV
m (huile) m

[TPT] =

[TPT]: Lateneur en polyphénols totaux (mg EAG/ kg huile)
C : La concentration d’acide gallique (mg AG/L)
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V (L) : Volume d’extrait méthanolique (V = 6x1073L).
m (kg): Masse d’huile d’olive (m = 2,510 kg).

11.6.8. Dosage des flavonoides totaux

11.6.8.1. Définition

Ce dosage est baseé sur les propriétés chélatrices des flavonoides essentiellement les flavones
et les flavols qui possédent la fonction 4-céto-5-hydroxyle qui interagit avec les ions Al 2
[109].

11.6.8.2. Mode opératoire :
La teneur en flavonoides est estimée par la méthode de Djerdane et al. [110]. 2 ml d’extrait
méthanolique et 2ml d’une solution méthanolique de trichlorure d’aluminium (AICl3) & 2%
sont mélangés. Apres 15 min d’incubation a I’obscurité, 1’absorbance est lue a 430nm a 1’aide
d’un spectromeétre, figure (11.9).
Les résultats obtenus sont exprimés en mg équivalent de quercétine par kg d’huile, a partir

d’une courbe d’étalonnage réalisé avec la quercétine comme standard.

Figure 11.9: Dosage des flavonoides.
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11.6.8.3. Courbe d’étalonnage de la quercétine
Pour le dosage des polyphénols, une courbe d’étalonnage est réalisée dans les mémes
conditions opératoires, a la longueur d’onde de 430 nm, en utilisant la quercétine comme

contrdle positif a différentes concentrations initiales.

% Préparation de la solution mére de la quercétine
On introduit 0,028 g de quercétine (pureté = 95%) dans une fiole de 50 ml, et sous la hotte, on
ajoute du méthanol et on agite jusqu'a dissolution totale, puis on remplit jusqu'au trait de

jauge.

% Préparation des étalons
A partir de la solution mére de la quercétine nous avons préparées des étalons de différentes
concentrations dans des fioles de 25 ml. D’aprés la loi de dilution Les volumes de solution
meére (\VO0) a ajouter pour la préparation de ces étalons sont calculés de la maniére suivante :
CoxVo=C xV

532 xVy =Cx25

C = (532 xV)/25
Avec Cy = 0,95 x 0,028 g/50 ml = 0,0532 g /100 ml = 532 mg/L), Vo (ml), C (mg/L) et V =
25 ml.
Les concentrations et les volumes pour 1’établissement de la courbe d’étalonnage sont

résumés dans le tableau suivant :

Tableau 11.4 : concentrations des étalons de la quercétine.

C 2,128 | 4256 | 6384 | 8512 | 10,64 | 12,768 | 14,896 | 17,024 | 19,152
(mg/L)

Vo (ml) 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5 0,6 0,7 0,8 0,9

11.6.8.3. Calcul de la teneur en flavonoides totaux
La teneur en flavonoides est calculée a partir de la formule de la courbe d'étalonnage de la
quercétine. Elle est exprimée en mg d'équivalent quercétine par litre (mg EQ/L). Néanmoins,

il est préférable de I’exprimer en mg EQ/kg huile.

m(FT) CxV
m (huile) m

[TFT] =
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[TFT] : Teneur en flavonoides totaux (mg EQ / kg huile).
C : Concentration d’acide gallique (mg Q /L).

V (L) : Volume d’extrait méthanolique (V =6 x 107 L).
m (kg) : Masse d’huile d’olive (m = 2,5 x 10 kg).

11.6.9. Dosages des pigments

11.6.9.1. Détermination de la chlorophylle

Les chlorophylles jouent un réle important dans la stabilit¢ oxydative de 1’huile d’olive, grace
a leur activité antioxydant dans 1’obscurité et pro-oxydante dans la lumiére. En raison de ce
dernier effet, elles sont considérées comme étant non désirables a des teneurs élevées dans
I’huile [111].

11.6.9.2. Détermination des caroténoides

Les caroténoides, en particulier le B-caroténoides, sont des antioxydants efficaces en raison de
leur capacité a étancher les radicaux libres de 1’oxygeéne. La méthode de dosage des
caroténoides est basée sur ’existence d’une bande d’absorption pour ce composé donné par le

spectrophotometre visible [112].

11.6.9.3. Mode opératoire

Le protocole adopté au dosage des chlorophylles et des caroténoides est celui de Minguez-
Mosquera et al. [113].

Un échantillon de 7,5 g d’huile est ajusté a 25 ml avec du cyclohexane. Le maximum
d’absorption a 670 nm renseigne sur la fraction chlorophyllienne, alors que la fraction

caroténoide est détectée a 470 nm, figure (11.10).

Figure 11.10: Dosage des pigments.
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11.6.9.4. Méthode de calcul
La valeur du coefficient d’extinction spécifique appliquée est €= 613 pour la pheophytine
comme composant majeur des chlorophylles et €= 2000 pour la lutéine comme caroténoide

majeur. Ainsi le contenu en pigments est déterminé comme suit :

A670 x 10°
613 x 100 x L

Chlorophylle (mg/kg) =

A470 x 10°
2000 x 100 X L

Caroténoides (mg/kg) =

Ou L : c¢’est I’épaisseur de la cellule (1 cm)
11.7. Analyse UV Visible

11.7.1. Définition

Définition La spectrophotométrie correspond a 1’étude des variations de grandeurs
photométriques spectrales ou de leur équivalent énergétique résultant de 1’interaction du
rayonnement avec une substance placée sur le faisceau. Le domaine de longueur d’onde de

I’UV se situe entre 10 nm a 400 nm, celui du visible se situe entre 400 nm a 800 nm [114].

11.7.2. Principe

Le spectre d’absorption UV-visible permet de caractériser une molécule. Il est, par
conséquent, un des critéres d’identification de la molécule. Toutefois, I’absorption dans I’'UV
permet plutbt de caractériser des groupements fonctionnels, et non une molécule dans son
ensemble. Ainsi, la spectrophotométrie d’absorption moléculaire UV-visible ne permet pas
d’identifier de fagon absolue une molécule, et les spectres des molécules d’une méme famille

chimique sont trés proches donc difficiles a différencier [114].

11.7.3. Mode opératoire

Les échantillons sont préparés en diluant I’huile d’olive dans ’hexane : Une prise d’essai de
0,25 ml d'huile d'olive a été introduite dans une fiole de 25 ml, et de I'nexane a été ajouté
jusqu'au trait de jauge,

Les spectres des échantillons sont tracés dans I'intervalle de longueurs d'onde de 200 a 400

nm, avec une résolution (un pas) de 2 nm.
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11.8. Analyses par spectroscopie Infrarouge

11.8.1. Définition

La Spectroscopie Infra Rouge a Transformée de Fourier (ou FTIR : Fourier Transformed Infra
Red spectroscopy) est basée sur I'absorption d'un rayonnement infrarouge par le matériau
analyse. Elle permet via la détection des vibrations caractéristiques des liaisons chimiques,

d'effectuer I'analyse des fonctions chimiques présentes dans le matériau [115].

11.8.2. Mode opératoire

Une goutte fine d’huile est déposée et bien étalée sur la surface centrale de Placer une goutte
d'huile sur le cristal ATR. Le nettoyage le cristal aprés chaque mesure est effectué avec du
chloroforme. Aprés collections des données, les spectres IR obtenus seront traités, figure
(11.11).

Figure 11.11: Spectrophotometre IR (IRAffinity-1).

11.9. Etude de ’adultération de I’huile d’olive

L'adultération est un probléme important dans les industries alimentaires parce que les
ingrédients a co(t élevé sont remplacés par des ingrédients a faible colt [116, 117]. Etant
donné que les consommateurs sont conscients de la sécurité et de la qualité alimentaire, ils

exigent toujours la garantie de la qualité et du contenu des aliments [116, 118].
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Chapitre III Résultats et discussions

Chapitre 11

Résultats et discussions
I11.1. Analyses physico-chimiques
I11.1.1. Teneur en eau (%)

111.1.1.1. Teneur en eau dans les échantillons d’huile d’olive
Les résultats de la teneur en eau (humidité) des échantillons d’huile d’olive ¢étudiés sont

représentés dans la figure 111.1:
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Figure 111.1: Valeurs de la teneur en eau (%) des échantillons d’huile d’olive.

Les résultats révelent une diversité significative dans les niveaux de teneur en eau des
échantillons d'huile d'olive analysés, variant de maniere notable de 0,094% a 0,483%.

La teneur en eau des huiles des régions Amtik N tafath, El kseur, Feraoun, Kherrata 2, Sidi
Aich et Tichy est inférieure a 0,2%, ce qui les classe dans la catégorie des huiles vierges selon
la norme établie par le Conseil Oléicole International COIl de 2019 [57]. En revanche, les
huiles d’Ait Smail, Amizour, Kherratal, Oued Ghir, Seddouk et Tala Hamza présentent des
teneurs en eau supérieures a 0,2%. Cette augmentation de I'hnumidité peut étre attribuée a des
problémes techniques lors de I'extraction, en particulier a la quantité d'eau ajoutée pendant le
malaxage. Alternativement, elle pourrait résulter de problemes rencontrés lors de la culture

des olives, potentiellement liés a la fréquence d'irrigation.
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111.1.1.2. Teneur en eau d’autres huiles végétales
Les résultats de la teneur en eau (humidité) des échantillons d’huiles végétales (soja, colza et

tournesol) étudiés sont représentes dans la figure 111.2:
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Figure 111.2 : Valeurs de la teneur en eau dans les huiles végétales.

Les résultats de I'analyse de la teneur en eau des huiles végétales révelent une grande diversité
de valeurs, s'étendant de 0,109% a 0,209%. D’aprés les résultats expérimentaux obtenus, on
constate que la teneur en eau des huiles est conforme aux normes CODEX de 2003 (< 0,2%)
[119]. Cette conformité est expliquée par le bon déroulement des étapes de raffinage appliqué

par I’entreprise sur ces huiles.

+%* En conclusion les échantillons d'huile d'olive présentent une plus grande diversité dans
leurs teneurs en eau par rapport aux huiles végétales. principalement en raison des
traitements appliqués a ces derniéeres, alors que les huiles d'olive sont généralement

moins traitées.

111.1.2. Densité
111.1.2.1. Densité des échantillons d’huile d’olive

Les résultats de la densité des divers échantillons d'huile d'olive analysés sont présentés dans

la figure 111.3 :
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Figure 111.3 : Densité des différents échantillons d’huile d’olive.

Les densités des huiles d'olive de diverses régions ont été examinées, nous remarquons que la
densité des échantillons d’huile d’olive étudiés se situe entre 0,907 et 0,915. La plupart des
échantillons, tels que ceux de Feraoun, El kseur, Sidi Aich, Tala Hamza, Kherrata 2, Seddouk,
Kheratta 1, Tichy, Amizour et Oued Ghir, présentent des densités qui se situent dans la plage
définie par La norme CODEX de 2015 [120], fixant une plage de (0,910 - 0,916), ce qui
confirme leur pureté.

Cependant, deux échantillons, Ait Smail et Amtik N Tafath, affichent des densités légerement
inférieures a cette norme, avec des valeurs de 0,907 et 0,909 respectivement. Cette différence

peut étre attribuée a divers facteurs tels les processus d'extraction ou de stockage.

111.1.2.2. Densité d’autres huiles végetales
Les résultats de la densité des différentes huiles végétales (soja, colza, tournesol) analysées

sont illustrés dans la figure I11.4:
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Figure I111.4 : Densité des différentes huiles végétales.

Les résultats des tests de densité des huiles végétales présentent une gamme de valeurs variant
de 0,91 a 0,923. Cette diversité de valeurs peut étre attribuée a différentes variables telles que
les variétés d'huiles végétales, les conditions de production et les méthodes d'extraction.

Les valeurs obtenues montrent que les valeurs de la densité des huiles analysées sont
inférieures aux normes établies par CODEX et le COI (0,910-0,925) ce qui nous permet de

dire que ces huiles sont totalement pures.

+» La différence de densité entre les différentes huiles végétales, bien que présente, est
relativement faible. Les densités varient de 0,907 a 0,915 pour I'huile d'olive, tandis
que pour les autres huiles végétales, elles se situent entre 0,910 a 0,923. Ces écarts
sont minimes, ce qui suggére que les huiles végétales partagent des caractéristiques

similaires en termes de densité, avec des variations subtiles entre les types d'huiles.

111.1.3. Indice de réfraction

111.1.3.1. L’indice de réfraction des échantillons d’huile d’olive
Les résultats concernant 1’indice de réfraction des échantillons de ’huile d’olive étudiés sont

illustrés dans la figure 111.5 :
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Figure I11.5 : Valeurs de I’indice de réfraction des échantillons d’huile d’olive.

Les valeurs obtenues varient entre 1,4678 et 1,4696, nous constatons que ces résultats sont
conformes a ceux rapportés par le CODEX de 2015 [120], qui est dans I’intervalle [1,4677-
1,4705]. Cette conformité suggere que les échantillons d'huile d'olive sont purs, et sont
produites selon des normes acceptables. Ainsi, cela renforce la confiance dans la qualité,

I'authenticité et la production de cette huile.

111.3.2. Indice de réfraction d’autres huiles végeétales
Les résultats de I’indice de réfraction des huiles végétales (soja, colza et tournesol) étudiés

sont représentés dans la figure 111.6:
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Figure 111.6 : Valeurs de I’indice de réfraction des huiles végétales.
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D’aprés les résultats indiqués dans la figure 111.6, nous remarquons que les indices de
réfraction des huiles végétales étudiées sont compris dans I’intervalle (1,461-1,470) donné par
la norme de CODEX de 1995 [121].

+¢ En comparaison avec d'autres huiles végétales comme le colza, le soja et le tournesol,
I'huile d'olive présente un indice de réfraction légerement plus élevé. Ces résultats
suggerent que, sur le plan de I'indice de réfraction, ces huiles partagent des propriétés
similaires malgré des variations potentielles dans leur composition spécifique et

d'autres aspects de leur qualité.

111.1.4. Coefficients d’extinction spécifique

111.1.4.1. Coefficients d’extinction spécifique de I’huile d’olive

Les valeurs des extinctions spécifiques obtenues pour les échantillons d’huile d’olive étudiés

en ultra-violet a 232 nm et a 270 nm sont présentées sur la figure 111.7 :
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Figure 111.7 : Extinctions spécifiques des échantillons d’huile d’olive.

> Lesvaleurs de Ka 232 nm

Nous remarquons que Les valeurs de K a 232 nm sont comprises entre 2,381 et 3,162. Les

valeurs des extinctions spécifiques en ultra-violet K232 d’huile d’olive d’Ait smail, Tala hamza,
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Kherrata 1, Seddouk et Amizour sont conformes aux normes établies par le conseil oléiculture
international COI de 2019 pour les huiles d’olives vierges [57], qui est inférieures ou égales a 2,60. ce
qui indique que ces huiles n’ont pas subi une oxydation primaire. Pour les huiles d’olive de Amtik
N tafath, Tichy, Feraoun, Kherrata 2, Sidi Aich, El Kseur et Oued Ghir montre des valeurs
supérieures a celles de la norme COI de 2019 [57]. Ces valeurs élevées pourraient étre dues a
la récolte tardive des olives [30], et/ou a la méthode d’extraction traditionnelle utilisée qui

laisse des traces d’eau favorisant cette oxydation [122].

> Lesvaleurs de Ka 270 nm
Les valeurs de K a 270 nm sont comprises entre 0,152 et 0,342. Les valeurs des extinctions
specifiques en ultra-violet K270 d’huile d’olive d’Ait smail, Kherrata 1, Seddouk, Amtik N
Tafath, Tichy, Feraoun, Kherrata 2, Sidi Aich et Oued Ghir sont conformes aux normes
établies par le conseil oléiculture international pour les huiles d’olives vierges [57], qui est
inférieures ou égales a 0,25. Pour les huiles de Tala hamza, El kseur et Amizour leurs valeurs
sont supérieures a la limite fixée par le COI de 2019 [57]. Ces résultats peuvent étre attribués
a plusieurs facteurs, notamment la récolte tardive des olives, une exposition excessive a l'air et

a la lumiére pendant le processus d'extraction de I'huile [30].

111.1.4.2. Coefficients d’extinction spécifique d’autres huiles végétales

Les valeurs des extinctions spécifiques obtenues pour les échantillons des huiles végétales
(soja, colza et tournesol) en ultra-violet a 232 nm et a 270nm sont présentées dans la figure
111.8:

H 232 nm 270 nm

C(F) C-CEV S(E) S-CEV S(S) T(F) T-CEV

Coefficient d’extinction spécifique

Echantillon d'huile végétale

Figure 111.8 : Extinction spécifique des différents échantillons de soja, colza et tournesol.
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> Lesvaleurs de Ka 232 nm
Nous remarquons que les valeurs de K232 nm sont comprises entre 3,139 et 3,74.
L'augmentation de I'extinction a 232 nm des huiles végétales pourrait résulter de leur
oxydation sous l'effet de I'air, de la lumiére ou de la chaleur, ce qui génere des composés
absorbant la lumiere a cette longueur d'onde, comme des peroxydes et d'autres produits de

réaction oxydative.

> Lesvaleurs de Ka 270 nm
Nous observons une variation de I'extinction K270 entre 1,04 et 3,497 dans les échantillons
d'huiles végétales, ce qui pourrait résulter de plusieurs facteurs impactant la composition
chimique et la stabilité de I'huile. Ces facteurs incluent le degré d'oxydation, les conditions de
stockage, la qualité initiale de I'huile, ainsi que d'autres variables environnementales et de

traitement.
111.1.5. L’acidité libre (%0)

111.1.5.1. L’acidité des échantillons de I’huile d’olive
L’analyse de I’acidité libre des échantillons d’huile d’olive étudiés a donné les résultats

donnés dans la figure 111.9, lls sont exprimés en pourcentage d’acide oléique :
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Figure 111.9 : Acidité libre des échantillons d’huile d’olive.

Nous remarquons que 1’acidité libre des échantillons d’huile d’olive se situe entre 1,128 et
5,922 %. D’apreés ces résultats (figure 111.9) et selon la norme COI de 2019 [57], nous
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constatons que les échantillons d’huile étudiés peuvent étre classés en trois catégories

distinctes.

e La classe des huiles d’olive vierge dont 1’acidité libre est inférieure ou égale a 2.
Cette classe renferme les échantillons Ait smail, Feraoun, Kherrata 1, Kherrata 2,
Oued ghir et Sidi aich.
e La classe des huiles d’olive vierges courante dont 1’acidité libre est inférieure ou égale
a 3,3. Cette classe renferme les échantillons d’Amizour et Seddouk.
e La classe des huiles d’olive vierges lampantes dont 1’acidité libre est supérieure a 3,3.
Cette classe renferme les échantillons Amtik N tafath, El kseur, Tala hamza et Tichy.
Selon ces échantillons analysés, une variation de 1’acidité libre est observée qui peut étre
attribuée aux : pratiques technologiques lors du processus de trituration des olives ; mauvais
contréle des paramétres de trituration (qui peut affecter I'acidité) ; temps de sejour des olives
avant la trituration ; stockage prolongé et inadéquat des olives avant extraction (qui peut
engendrer des lésions et une augmentation de l'acidité) ; et a I'état de maturité avancé du fruit

olive trop mdre qui a tendance a avoir une acidité plus élevée [56].

111.1.5.2. Acidité d’autres huiles végétales

Les résultats de ’acidité libre des différentes huiles végétales analysees sont illustrés dans la
figure 111.10:
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Figure 111.10: Acidité libre des huiles végétales.

Les résultats d'acidité libre des huiles végétales présentent une certaine variabilité, avec des
valeurs allant de 0,282 % a 0,564 %. Cette variation peut étre due a plusieurs facteurs, tels

qgue les méthodes de production, les conditions de stockage et la qualité des matieres
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premiéres utilisées. Les valeurs d'acidité de toutes les huiles végétales sont inférieures a 0,6 %, ce
qui les rend conformes aux normes établies par CODEX de 2003 [120]. Cette conformité est
expliquée par le bon déroulement des étapes de raffinage appliqué par I’entreprise sur les huiles. En
effet, une acidité réduite est généralement associée a une meilleure stabilité et une durée de
conservation prolongée des huiles végétales. Cette caractéristique est cruciale pour garantir la qualité
des produits alimentaires et préserver leurs propriétés sensorielles, telles que le godt et I’odeur.

+¢ Les taux d'acidité de I'nuile d'olive sont comparativement plus élevés que ceux relevés
dans d'autres huiles végétales. Ce qui peut étre attribué au processus de raffinage

appliqué sur les huiles végétales.

I11.1.6. Teneur en polyphénols totaux
La teneur en polyphénols totaux des échantillons d’huiles a été calculé a partir de 1’équation
de régression de la courbe d’étalonnage (y = 0,0057 x + 0,0332) établie par des concentrations

précises d’acide gallique, exprimée en mg AG/ kg Huile (Figure 111.11).
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Figure 111.11 : Courbe d’étalonnage de I’acide gallique.
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Les résultats dans la figure 111.12 représentent la teneur en polyphénols totaux dans les

extraits des huiles d’olives étudiés :
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Figure 111.12 : Teneurs en polyphénols totaux (TPT) en mg AGE/ kg Huile.

Les résultats affichés sur la Figure 111.12 montrent une grande variation dans la teneur en
polyphénols totaux (TPT) dans les huiles d'olive analysées d'une région a l'autre. Les résultats
varient entre 51,536 et 371,861. Il est intéressant de noter les variations significatives des
concentrations de composés phénoliques entre les différentes zones de production. Cette
diversité peut étre due a plusieurs facteurs, tels que le type d'olives cultivées, les conditions
environnementales, les méthodes de culture et de récolte, ainsi que les techniques de
transformation de I'huile.

Dans les régions telles que Feraoun, El Kseur, Amizour, Tala Hamza, Sidi Aich et Seddouk,
ou les niveaux de composés phénoliques sont particulierement éleveés, les huiles d'olive
produites possédent des propriétés antioxydantes remarquables. Cette caractéristique peut
contribuer a prolonger la durée de conservation de ces huiles en offrant une meilleure stabilité
a l'oxydation, tout en préservant leurs qualités sensorielles et nutritionnelles [30]. D'autre part,
les échantillons d’Ait Smail, Kherratal, Kharrata 2, Oued Ghir et Tichy, ou les niveaux de
composés phénoliques sont moins élevés, la production d'huiles d'olive de qualité reste
possible, mais avec des concentrations potentiellement moindres en antioxydants. Cela peut
influencer la saveur, I'arébme et la stabilité de ces huiles, ainsi que leurs bénéfices pour la

santé.
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I11.1.7. Teneur en flavonoides totaux
La teneur en flavonoides totaux dans nos huiles a ¢été calculé a partir de 1’équation de
régression de la courbe d’étalonnage (y= 4,5366 x + 0,0196) établie par des concentrations

précises de la quercétine exprimée en mg EQ/ kg Huile (Figure 111.13).
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Figure 111.13 : Courbe d’étalonnage de la quercétine

Les résultats dans la figure 111.14 représentent la teneur des flavonoides dans les extraits des

huiles d’olives étudiés :
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Figure 111.14 : Teneurs en flavonoides totaux.

Les teneurs en flavonoides totaux des échantillons d'huile d'olive varient de 3,525 a 19,064
mg EQ/kg. Les résultats montrent une variabilité significative des teneurs en flavonoides
parmi les échantillons testés, Cette variabilité pourrait étre attribuée a divers facteurs, tels que
les conditions de croissance des oliviers, les méthodes de récolte et de transformation, ainsi
que les conditions de stockage de I'huile. Des niveaux plus élevés de flavonoides sont souvent

associés a une meilleure qualité de I'huile d'olive en raison de leurs propriétés bénéfiques pour

la santé.
111.1.8. Pigments colorants

111.1.8.1. Détermination de la teneur en caroténoides
Les donneées de la teneur en caroténoide pour les échantillons analysés a une longueur d'onde

de 470 nm en ultraviolet sont illustrées dans la figure 111.15 :
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Figure 111.15 : la teneur en caroténoides des différents échantillons d’huile d’olive.

Les teneurs en caroténoides pour les 12 échantillons d’huiles d'olive testés, allant de 0,652 a
4,437 mg/kg. Cette différence de teneurs en caroténoides, observée est liée au degré de
maturité des olives, la région de culture, la méthode d'extraction et les conditions de stockage
de I'huile.

111.1.8.2. Détermination de la teneur en chlorophylles
Les données de la teneur en chlorophylle pour les échantillons analyses a une longueur d'onde

de 670 nm en ultraviolet sont illustrées dans la figure 111.16:
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Figure 111.16 : la teneur en chlorophylles des différents échantillons d’huile d’olive.

60



Chapitre III Résultats et discussions

Les échantillons de la région de Ait smail, Amizour, El kseur, Feraoun, Oued ghir, Seddouk,
Tala hamza et Tichy ont montré des teneurs en chlorophylle inférieures a 2,5 mg/kg, ce qui
peut prévenir I'oxydation des pigments chlorophylliens et garantir une bonne conservation des
huiles d'olive [123]. L’échantillon de Amtik N tafath, Kherratal, Kherrata 2 et Sidi aich ont
montré des valeurs supérieures a 2,5 mg/kg. Au début de la maturation des olives, la
concentration en chlorophylles est élevée et diminue progressivement a mesure que les olives
marissent [123-125].

Les niveaux élevés de chlorophylle dans ces échantillons pourraient étre attribués a la récolte
précoce des olives. Lorsque les olives sont récoltées avant leur pleine maturité, elles
contiennent généralement plus de chlorophylle, ce qui peut affecter la couleur et le golt de

I'huile d'olive produite.

111.2. Analyse UV Visible des échantillons d’huile
111.2.1. Spectres moyens d’absorption de chaque type d’huile
111.2.1.1. Huile d’olive
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Figure 111.17 : Spectre moyen d’absorption UV des échantillons d’huile d’olive.
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Le spectre d’absorption UV est tracé dans I’intervalle 200-400 nm. D’apres la figure 111.17, le
spectre présente une bande d’absorption avec des absorbances trés élevées dans I’intervalle de
longueur d’onde 200-240 nm. Selon la littérature [126], c’est les composeés oxydés qui sont
responsables de cette absorption importante. Nous remarquons aussi, une deuxiéme bande
d’absorption dans I’intervalle de longueur d’onde 260-320 nm qui est due a la présence de

composés phenoliques dans ces échantillons.

111.2.1.2. Huile de soja
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Figure 111.18 : Spectre moyen d’absorption UV des échantillons d’huile de soja.

D'aprés la figure 111.18, nous observons trois pics d'absorption. Dans notre étude, nous nous
concentrons uniquement sur les deux pics d'absorption situés dans l'intervalle de 290 nm a
330 nm. Le premier pic se situe a 305 nm et le deuxiéme a 315 nm. Ces bandes d’absorption
sont probablement dues a des composés présents dans 1’huile de soja ou au procédé de

raffinage de ces huiles.
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111.2.1.3. Huile de colza
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Figure 111.19 : Spectre moyen d’absorption UV des échantillons d’huile de colza.

Le spectre d'absorption de colza montre une similarité marquée avec celui de soja, avec des

pics d'absorption observés a environ 305 nm et autour de 310 nm.

111.2.1.4. Huile de tournesol
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Figure 111.20 : Spectre moyen d’absorption UV des échantillons d’huile de tournesol.
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D’aprés la figure 111.20, en plus de la bande d’absorption élevée dans I’intervalle (200-290
nm), une deuxiéme bande d’absorption est observée dans l'intervalle de 290 nm a 400 nm a
I’environ de 315 nm. Cette bande d’absorption est présente également dans les spectres de

soja et de colza (voir figures 111.18 et 111.19).

¢ D'apres les figures 111.17, 111.18, 111.19 et 111.20, il est évident que le spectre de I'huile

I111.3. Analyse IR des échantillons d’huile
111.3.1. Spectres moyens d’absorption de chaque type d’huile
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Figure 111.25 : Spectre moyen d’absorption IR des échantillons d’huile d’olive.
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111.3.1.2. Huile de soja
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Figure 111.26 : Spectre moyen d’absorption IR des échantillons d’huile de soja.

111.3.1.3. Huile de colza
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Figure 111.27 : Spectre moyen d’absorption IR des échantillons d’huile de colza.
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111.3.1.4. Huile de tournesol
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Figure 111.28 : Spectre moyen d’absorption IR des échantillons d’huile de tournesol.

+* Nous remarquons que les spectres IR présentés dans les figures 111.25, 111.26, 111.27 et
I11.28 sont semblables, ils présentent les mémes pics d’absorption ceci peut étre
expliqué par le fait qu’elles sont tous des huiles végétales et comportent les mémes

COMpPOSES.
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Les expériences menées dans ce travail visent a caractériser 1’huile d’olive de diverses régions

de la wilaya de Bejaia et a comparer leurs parametres physico-chimiques avec ceux d’autres

huiles végétales. De plus, ce travail s'est concentré sur [I'élaboration d'un modéle

mathématique utilisant la méthode chimiométrique pour détecter 1’authenticité des huiles

d’olive a partir des données spectrales UV et IRTF.

A partir des résultats obtenus des expériences réalisées, il est possible de tirer les conclusions

suivantes :

Les échantillons d'huile d'olive ont des niveaux d'humidité variés, souvent dus a des
problemes lors de I'extraction. En revanche, les huiles végétales comme le soja, le
colza et le tournesol respectent les normes Codex avec une humidité inférieure ou
égale a 0,2%, grace a un bon processus de raffinage. Cette différence est
principalement due aux traitements spécifiques appliqués aux huiles végétales.

Les échantillons d'huile d'olive respectent les normes CODEX pour la densité. De
méme, les échantillons des huiles végétales (soja, colza et tournesol) ont des densités
qui sont en dessous des normes établies par CODEX et le COIl, confirmant leur pureté.
Les huiles végétales ont des densités similaires a celles de I'huile d'olive, ce qui
indique des propriétés de densité comparables entre elles.

Les valeurs de I’indice de réfraction des échantillons d'huile d'olive sont conformes
aux normes CODEX, confirmant leur pureté. Celles des échantillons des huiles
végétales (soja, colza et tournesol), sont aussi dans I'intervalle spécifié par le CODEX,
toutes ces huiles partagent des propriétés similaires malgré des variations possibles
dans leur composition spécifique et leur qualité.

Les valeurs d'extinction spécifique K232 pour les échantillons d’huile d'olive d'Ait
Smail, Tala Hamza, Kherratal, Seddouk et Amizour respectent les normes
internationales pour les huiles d'olive vierges, (< 2,6). Cela indique qu'elles n'ont pas
subi d'oxydation primaire. En revanche, les autres échantillons d’huile d’olive
montrent des valeurs d'extinction spécifique K232 supérieures aux normes du COl,
Ceci est probablement due a la methode d'extraction laissant des traces d'eau qui
favorisent l'oxydation. Une variation des valeurs de K232 pour les autres huiles
végétales (soja, colza et tournesol), ce qui pourrait résulter de I'oxydation sous I'effet

de l'air, de la lumiére ou de la chaleur.
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Les valeurs de I'extinction spécifique UV K270 pour presque tous les échantillons
d’huile d'olive sont conformes aux normes établies par COIl pour les huiles d’olives
vierges (< 0,25). Cependant, les valeurs K270 des échantillons de Tala hamza, El
kseur et Amizour sont supérieures a la limite fixée par COl. Ces résultats peuvent étre
attribués a une exposition excessive a l'air et a la lumiére pendant le processus
d'extraction de I'huile. L'extinction K270 des échantillons des huiles végétale varie
entre 1,04 et 3,497, ce qui pourrait résulter de plusieurs facteurs impactant la
composition chimique et la stabilité de I'huile.

Les échantillons d'huile d'olive respectent généralement les normes internationales
avec une acidité libre < 3,3, sauf pour Amtik N Tafath, El Kseur, Tala Hamza et
Tichy, qui dépassent cette limite en raison probablement d'un stockage prolongé des
olives avant extraction ou d'un contréle insuffisant lors de la trituration. En revanche,
tous les échantillons d'huiles végétales respectent les normes du Codex avec une
acidité < 0,6 %, grace a un processus de raffinage efficace.

Les concentrations de composés phénoliques varient significativement selon les zones
de production, influencées par le type d'olives, les conditions environnementales, les
méthodes de culture, de récolte et de transformation de I'huile. Les échantillons de
Feraoun, EI Kseur, Amizour, Tala Hamza, Sidi Aich et Seddouk se distinguent par des
niveaux élevés de composes phénoliques. Cette caractéristique améliore la stabilité a
I'oxydation de ces huiles, prolongeant ainsi leur durée de conservation.

Une variation de la teneur en flavonoide des échantillons d'huile d'olive en raison de
facteurs comme les conditions de croissance et de transformation, ainsi que le
stockage. Des niveaux élevés de flavonoides sont bénéfiques pour la qualité de 1’huile
d’olive et la santé.

Les niveaux de caroténoides dans les échantillons d'huile d'olive varient de 0,652 a
4,437 mg/kg, influencés par la maturité des olives, la région de culture, la méthode
d'extraction et les conditions de stockage. Certains échantillons comme Amtik N
Tafath, Kherratal, Kherrata2 et Sidi Aich présentent des niveaux élevés de
chlorophylle, probablement en raison d'une récolte précoce des olives.

L’analyse de corrélation entre les paramétres physico-chimiques étudiés a permis de
constater qu’il y a une forte corrélation (R=0,903) entre les caroténoides et les
chlorophylles, ces derniers agissent comme antioxydants, aidant a protéger I'huile

contre l'oxydation. ainsi une corrélation moindre entre 1’acidité et le coefficient
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d’extinction molaire K270 (R=0,815), Une augmentation de l'acidité de I'huile est
souvent associée a une augmentation du coefficient d'extinction K270, Cela est di au
fait que I’acidité élevée induit une oxydation et a la production de composés
secondaires d’oxydation, Ces composés absorbent au voisinage de 270 nm.

L’analyse chimiometrique sur les données spectrales UV a permis d’obtenir un modéle
de classification, ce modéle permet de detecter les échantillons d’huile d’olive
adultérées a partir de (T10). Tandis que le modele basé sur les données infrarouge, ce
modele a permis de détecter tout les échantillons adultérés méme d’adultération faible
cas de (T5).
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Résumé

Cette étude vise a évaluer la qualité des huiles végeétales, notamment I'huile d'olive, en tenant
compte de I'influence des facteurs physico-chimiques et organoleptiques, tout en s'intéressant
aux risques liés aux pratiques frauduleuses, telles que I'adultération. L'objectif principal est de
caractériser les parametres physico-chimiques des échantillons d'huile d'olive provenant de
différentes régions de la wilaya de Béjaia, ainsi que d'autres huiles végetales (soja, colza,
tournesol) disponibles sur le marché. L'analyse porte sur des criteres tels que la teneur en eau,
la densité, l'indice de réfraction, l'indice d'acidité, et les concentrations en polyphénols,
flavonoides et pigments. Par ailleurs, I'étude vise a développer un modele mathématique basé
sur des données spectrales obtenues par UV-visible et IRTF, afin de détecter efficacement les

cas d'adultération de I'huile d'olive.

Mots clés : huile d’olive, huiles végétales, paramétres physico-chimiques, méthodes

mathématiques, adultération.
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