A dl) Akl jiagal) Ay 430 Jad) 4 ) gganl)
REPUBLIQUE ALGERIENNE DEMOCRATIQUE ET POPULAIRE
ealad) Giall g Aad) anlasil) 5 ) 3 g
MINISTERE DE L’ENSEIGNEMENT SUPERIEUR ET DE LA
RECHERCHE SCIENTIFIQUE
B 1955 gl 20 daala
UNIVERSITE 20A0UT1955-SKIKDA

Université 20 AoQt 55
SKIKDA

Département des Sciences de la Nature et de la Vie
Mémoire Présenté en Vue de I’obtention du Diplome de Master
Filiere: Sciences Biologiques
Option: Biochimie appliquée

Intitulé

Les caractérisations physicochimiques des huiles d’olives produit dans
les huileries traditionnelles et modernes dans la région de Skikda

Présenter par: Boucetta Loubna Boulbir Nada

Bouati Chaima Boudekhana Hayette

Membre de jury:

Mr - Laib Messaoud President Université20 Aout 1955 Skikda
Mme : Zadri Fethia Directeur de mémoire Université20 Aout 1955 Skikda

Mme :Nasser M Examinateur Université20 Aout 1955 Skikda

Annéeuniversitaire2021/2022




Remerciement

Louange a Allah tout puissant qui nous a guidés tout au long de notre vie, qui
nous a donné le courage et la patience pour dépasser tous les moments difficiles

et qui nous a permis d_achever ce mémoire.

En second lieu, nous tenons a remercier notre encadreur, MmeZadriFethia,
Pour sa patience, sa disponibilité et surtout ses judicieux conseils, qui ont contri-
bué a alimenter notre réflexjon.

Nous remercions également les membres du jury Mr Laib. M.et Mme Nassar
M. qui nous ont fait ["honneur d avoir accepté d évaluer notre travail.

On remercie aussi tous les professeurs du département SNV, qui nous ont

fourni les outils nécessaires a la réussite de nos études universitaires.

Nous témoignons toute notre gratitude A ingénieur du laboratoire de chimie
en hall de technologie de université 20 aout 1955 MLLe. AbdennourNora pour

nous avoir accordé de faire un stage pratique au sein de [établissement

Enfin, nous remercions, toute personne qui nous a conseillg, quidé, encourage,
tout au long de ces années et qui a contribué de prés ou de loin a [aboutissement

de ce travail.




Oedtieace

Awvec [expression de ma reconnaissance, je dédie le bon Dieu qui a donné le cou-

rage, la patience et la volonté pour réaliser ce modeste travail. A ceux qui, quel

que soient les termes embrassé je n'arriverais jamais a leur exprimer mon amour

A mes chers parents

Pour tous leur sacrifice leur amour, leur tendresse leur soutient et leur priére tout

au long de mes études
A mon fiancé Badr Eddine

Pour ses encouragement permanent et son soutien moral tout au long de ce tra-
vaille

Et bien sur a ma sceur Israa et mes fréres Adem , Assil et Nouh , sans oublié ma
grand-mére et mon grand pére qui je souhaite un bon santé

A mes oncles et tantes, et d tous mes cousins et cousines chacun par son nom
A toute ma famille, et mes amis sans exception.

A mes quatrinémes Loubna, Nada et Hayette

Et a tous ceux qui ont contribué de prés ou de loin pour que ce projet soit pos-
sible je vous dis merci

(Chaima)




En premier lieu je remercie Allah le tout puissant de m'avoir donné la volonté, la
force et le courage pour réaliser ce travail.

Je dédie ce travail a:

Mes trés chers parents qui m’ont soutenu et encouragé durant toutes mes études
et qui ont sacrifié pour que j atteigne ce niveau, je les remercie pour leur patience
et confiance. Que dieu garde et protége ma mere et de prendre mon pére dans sa
vaste paradis

A mes chéres sceurs Yasmina, Ibtissem

Pour leur appui et leur encouragement

A mes chers fréres Yahya, Faras, Mohamed, Noureddine

A mes quatrinomeNada, Loubna, Chaima
A tout mes chéres amies
A tous ceux qui me sont chers

Hayette




Avant toute chose, je tiens a remercier ALLAH le tout puissant pour m'avoir donné la force,
le courage, la volonté et la patience durant la réalisation de ce modeste travail.

Je dédie ce modeste travail a :
A ma trés chére meére

Quoi que je fasse ou que je dise ; je ne saurai point te remercier comme il se doit. Ton affec-
tion me couvre ; ta bienveillance me guide et ta présence a mes cotés a toujours été ma source
de force pour affronter les différents obstacles.

A mon cher pére

Qui m’a toujours transmis ['amour du travail et le sens du perfectionnisme et qui m'a tou-
Jours encadré avec beaucoup d amour et d attention, jespére que Dieu vous accorde une
longue vie pleine de santé et de bonheur.

Merci pour votre patience mes chére parentes.
A mes chéres fréres : Yasser et Yassine
A mon adorable sceur Nedjeouaque j'aime beaucoup.
A Mon Marie Omar et sa famille.

A ma trés chére quatrindme : Chaima ; Loubna et Hayette.

A tous mes amis sans exception.
Et tous ceux qui ont participé de prés ou de loin a la réalisation de ce travail.
Et au final je tiens a remercier toute la section de la biochimie

Appliquée promotion 2021/2022




Je dédie ce mémoire :
Avec [aide de Dieu le tout puissant est achevé ce travail
A la lumiére de mes yeux mon pére qui m’a toujours poussé et motivé dans mes
études.
A ma trés chére mére qui m'a toujours entouré de tendresse, d amour,
d’encouragement de tous ce que je [ui dois.
A mes trés chéres sceurs : Youssra et Rahma.
Et Mon frere : Haitem
A Mon marie Mohamed et sa famille.
Et mon petit fils : IshaR,
A Toutes mes amies sont exception

A Mon amie qui m'a accompagnée dans la

vie universitaire Mon quatrinom : Nada, Chaima, et Hayette.

Sans oublier la promotion de Biochimie

Appliquée 2021-2022.

Loubna




Sommaire

Résumé

Liste des abréviations
Liste des figures
Liste des tableaux

INEFOTUCTION ..ottt bbbt
Partie 01 : Recherche bibliographique
Chapitre | : Généralité sur I’olivier

IR O ] o 1 T S SPSRTPS
2. Classification DOtANIQUE ..........cccoeiiiiiiieei e
3. deSCription DOLANIQUE .......ccveeieiieie e
4. Importance de I’olivier dans le monde ...................ccoooiiiiiiiiin s
5. L’importance de Polivier en PAIgérie ...............ccoooiiiiiiiiiicece
6. Dans la wilaya de SKIKAA .........cccouoiiiiiiiieiiie e

Chapitre Il : I’olive et I’huile d’olive

Lo LPO0IVE oo e
2. L'huile d?0LiVe .......ooiiiiiiiiiic i
2.1 DAFINITION ...ttt bbb
2.2 .La composition chimique d’huile ................cccooiiiii s
2.2.1 .Lafraction saponifiable ...
2.2.2 Fraction insaponifiable ...
2.3 L’extraction d’huile d’0live..............cccoiiiiiiiii i
2.3. 1 LA TECOIE. ...t
2.3.2 Lleffeuillage.....cccceevuiiiiiiiniiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiecieiiecenenn 1
2.3.3  LAVAGE ..ottt
2.3.4  LEDIOYAQE ..ot
2.3.5  MaIBXAGE ..o s
2.3.6  SEPAration deS PRASES ......c.cccveiieiiiieiie et
2.3.7  EXEFACTION ..oviiiiiiiiiiieeee ettt bbbt
3. Caractéristiques d’huile d’olive ...............ccccooiiiiiii s

3.1. Caractéristiques organoleptiQUES ...........ccocoreririiieniniiee e
3.2. Caractéristique physiCO-ChImMIQUE ..........cooviiiiiiiii

4. Effets de Phuile d’olive SUF 12 SANTE ...........uuuueneeieeieeeeeeeeeeeneeeenenennnnnnnnnns
Partie 02 : Matériel et méthode

1. Site d’accueil.............oooviiiiiii
2. EChantillonNNAge .......cccccveveviieiiiiieicie et



I. Méthode analytiQUE .........cceooiiiieiiece et 21

1. Caractere ChIMIQUE .....ccoiiiiiiieeee e 21

1.1. L’indice d’acide ... 21

1.2. INAICE dE PEIOXYUE ...vviiieciieie ettt 22

1.3.Indice d’Hode .......cooooiiiiiiei 23

1.4. L’indice de saponification ... 24

2. Caractere PRYSIQUE & ..ot reenne e 25

2.1.1°absorbance dans PUV ...ttt 25

2.2.DENSITE FEIALIVE ....ovviiiiii e 26

2.3.Teneur en eau et en substances Volatiles ...........coceovvveeiiiei e 27

2.4.INdICe e FEFraCtiON ....veiiiiii e 28
Partie 03 : Résultats et discussion

. Les INAICeS CNIMIQUES ........ooiiieieieiesiee e 29

1. Indice d’acide ..............oooiiiiiiii 29

2. INdICe A& PEIOXYUE ....cvviieeieeie e 30

3. INAice d’HOAEe ........oooovvviiiiiiiiiiiieeeeeeeeeeeeee e 31

4. L’indice de SapONIfication ..........cc.covvviiiiieieie e 32

1. Les iNdICES PRYSIQUES ....cveeivieieiieiieecie e s 33

1. L’absorbance dans "ultraviolet ...................................l 33

2. DENSITE relatiVe ......oooivviiiiiei e 34

3. Teneur en eau et les substances volatiles............ccccceevvevvvveeinnnnn 35

4, Indice de réfraction .........ccoveiiiii i 36

CONCIUSION BT PEISPECTIVES ......cviieiieieie ettt bbbt 37

Référence bibliographiqUE ..........cooiiiii e 38

Annexe



Résumé

L’huile d’olive occupe une place de choix dans la région méditerranéenne. Elle est considérée
comme une des huiles les plus saines. Toutes les recherches qui ont été entreprises justifient le
grand intérét porté aux bénéfices de I’huile d’olive sur la santé humaine. L’objectif désigné a
cette étude est la détermination de la qualité des huiles d’olive des huileries traditionnelles et
moderne de la région de Skikda par une caractérisation physico-chimique de leurs composi-
tions. Les analyses effectuées concernant I’indice de peroxyde, I’indice d’acide, I’indice de
saponification, la densité relative, la teneur en eau et en substances volatils, 1’indice de ré-
fraction ... etc. ont été réalisées selon les normes du conseil oléicole international (COI).Les
résultats obtenus ont montré que 1’huile moderne présente des paramétres physico-chimique
inférieur a ceux de I’huile traditionnelle ce qui lui confére une bonne qualité par apport a
I’huile traditionnelle cela et du a I’influence de plusieurs facteur notamment la méthode de

sélection, d’extraction, le stockage, la méthode de pressage et la température.

Mots clés :

Wilaya de Skikda, huile d’olive, traditionnelle, moderne, caracteres physicochimique, qualité.
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Abstract

Oliv oil has an important position in the mediterranean sea .Actuality , it is consedered
as one of the healt hest oil .Oliv oil is topic of many surveys and searches that justified its
great importance for humain being’s healths . our survey’s objective is to identify the
high quality of oliv oil that is exracted by traditional and modern oil presses in our city
Skikda.Our survey also aims at studying its physico chemical characteeristics . we ana-
lysed the acidity index, saponification index , water context density ........ etc. The results
showed that the modern olive oil is the best in comparaison with the traditional one for

many reasons as storage method ,selection ,degree of temperature ,and extraction way.

Key words :Skikdaprovice ,physicochemicalfeatuse ,traditional ,modern ,quality
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Introduction

Introduction

L’olivier est cité dans le saint coran comme étant un arbre béni. L’origine de I’olivier
se perd dans la nuit des temps, son histoire se confond avec des civilisations qui ont vu le jour
autour de bassin méditerranéen, et ont pendant longtemps régi les destinées de 1’humanité et
marqué de leur empreintes la culture occidentale. L’oléastre véritable aurait existé en Algérie
depuis le 12éme Millénaire avant notre ¢re. De ce point de départ jusqu’aux phéniciens (4000

a 3000 ans Av J.C), aucune indication ne permet d’en comprendre 1’évolution (COI., 2000).

L’huile d’olive est obtenue uniquement a partir du fruit de 1’olivier (Olea europaea L) ;
a I’exception des huiles qui subissent des procédés de ré estérification ; qui sont mélangées a
d’autres types d’huiles et ou obtenues a 1’aide de solvants (Aparicio et Harwood ; 2013). Elle
est commercialisée conformément aux désignations suivantes : Huile d’olive extra vierge ;
I’huile d’olive vierge ; et celle qui doit subir un traitement avant sa consommation et aussi

celle de grignions d’olive (Anonyme, 2019).

L’huile d’olive vierge est considérée de la plus haute qualité vue qu’elle est produite a
partir d’olives fraiches en utilisant uniquement des moyens d’extraction mécaniques. Cette
huile est connue pour étre plus résistante a I’oxydation par rapport aux autres types, grace a sa
teneur naturelle en antioxydants, en poly phénols et a sa faible teneur en acides gras polyinsa-
turés (Jamie et al, 2012).

La qualité des huiles d’olive est un ensemble de caractéristiques physico-chimiques et organo-
leptiques permettant le classement des huiles en différentes catégories (COI., 2011). Cette
qualité est influencée par plusieurs facteurs, tels que les techniques culturales, la période de
récolte, les techniques d’extraction et les conditions du stockage (Pinatel et al. 2004). Tous
ces parametres nécessitent une étude et une maitrise approfondies afin d’aboutir a une huile

de bonne qualité.

Ce travail, a pour but de étudiée des caractérisations physicochimique d’huile d’olive tradi-

tionnelle et moderne de la région de Skikda .elle comprend trois parti :

» Une premiére parti bibliographique se subdivision on deux chapitres : 1’un relatif a la
description de I’olivier et I’autre a la présentation des généralités sur 1’huile d’olive.
» Un deuxiéme parti présentant le matériel et les méthodes utilisées.

» Un troisieme parti concernant les résultats obtenu et leurs discussions.
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Chapitre I : Généralité sur I’olivier
7. Origine

L'olivier qui est I'arbre des rives méditerranéennes (COI., 2006),(Zouhari et Spie-
gelRoy;1975) a une histoire qui se lie aux anciennes civilisations, depuis trente siécles.

L’origine

de D’olivier se trouve précisément dans les pays en bordure de berceau des civilisations
qu’est la méditerranée : Syrie, Egypte, Liban, Gréce ou Rome et autres, bien que d’autre hy-
potheses soient admises mais celle de Decandolle est la plus fréqguemment retenue; qui de-

signe que la Syrie et I’Iran comme lieux d’origine de 1’olivier (Loussert et Brousse, 1978).
8. Classification botanique

L’olivier appartient a la famille des Oléacées, genre Olea qui comprend 35 especes

(Cordeiro et al.2008). Selon (Henry, 2003), I’olivier appartient aux :
Régne :Plantae

Embranchement : Phanérogames

Sous embranchement : Angiospermes

Classe: Magnoliopsida

Sous-classe :Asteridae

Ordre:Scrophulariales

Famille :Oleaceae

Genre : Olea

Espeéce : Olea europaea L

9. description botanique

L’olivier (Olea europaea L) est une espéce caractéristique du paysage méditerranéen
(Flahault, 1986 ; Morettini et al. 1972). Cet arbre fruitier peut atteindre quinze a vingt metres

de hauteur et vivre trés longtemps.
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Tableaul : Description botanique de I’olivier ’Olea europaea (Loussert et Brousse,

1978).

Partie Aspecte Couleur

Plante Tres rameuse, a tronc noueux et bois dur Ecorce brune et branche
grise

Racine Trés ramifiées et portent un nombre élevé de radi-

celles, elles peuvent atteindre 6 & 7 m en profondeur

Feuilles Ovales, fusiformes, allongées, coriaces, enroulées | Feuilles persistantes de
sur les bords, de dimension de 3 & 8 cm de long et | couleur gris-vert
de 1 a2,5cm de large

Fleure Gamopétales, hermaphrodites régulieres a deux | Blanche
étamines, et deux ovules par log
Fruits Drupes charnus, de forme ovoide typique De couleur verte puis vire

au noir a maturité

10. Importance de I’olivier dans le monde

L'olivier est aujourd'hui cultivé dans toutes les régions du globe se situant entre les al-
titudes 30° et 45° des deux hémisphéres, des Amériques (Californie, Mexique, Brésil, Argen-
tine, Chili), en Australie et jusqu'en Chine, en passant par le Japon et I'Afrique du Sud (figure
1). Nous comptons actuellement plus de 900 millions d'oliviers cultivés a travers le monde,
mais le bassin méditerranéen est resté sa terre de prédilection, avec pres de 95% des oliveraies
mondiales (Benhayoun et Lazzeri, 2007).

La culture de I’olivier est répartie sur les cing continents mais, selon (Breton et Ber-
ville, 2012) cinq pays traditionnellement dominent la culture de I’olivier :

- Espagne : 250 Millions d’arbres
- Italie : 185 Millions d’arbres

- Grece : 150 Millions d’arbres

- Turquie : 82 Millions d’arbres
- Tunisie : 66 Millions d’arbres

En Afrique, ’olivier est cultivé par ordre d’importance en Tunisie, Maroc, Algérie,
Libye, Egypte, Afrique du sud et Angola. Les pays d’Europe qui cultivent I’olivier sont par
ordre d’importance : I’Espagne, I’Italie, la Grece, le Portugal, I’ Albanie, le Chypre, la France,
la Slovénie et Malte. Au Moyen Orient et en Asie, les pays cultivateurs d’olivier sont par

ordre d’importance Turquie, Syrie, Palestine, Liban, Israél, Jordanie, Irak, Iran et Chine .En
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Amérique I’olivier est cultivé par ordre d’importance en Argentine, Mexique, Chili, Pérou,

Uruguay, Brésil et Etats Unis (Californie).(Verdier, 2003).

Figure 1 : carte oléicole mondiale (COI, 2013)

11. L’importance de P’olivier en I’Algérie

L’ Algérie fait partie des principaux pays méditerranéens dont le climat est plus favo-
rable a la culture de I’olivier ou il constitue une des principales essences fruitiéres a 1’échelle

nationale (Benderradji et al, 2007 ; Babouche et Kellouche, 2012).

L’oléiculture algérienne est constitué¢e d’environ 32 millions d’arbres (Bensemmane,
2009 ; Mandil, 2009), répartie sur une superficie d’environ 328.884 ha(FAOSTAT, 2013),

soit 34,09% du verger arboricole national

L’olivier, de par ses fonctions multiples de lutte contre 1’érosion, de valorisation des
terres agricoles et de fixation des populations dans les zones de montagne, s’étend sur tout le
territoire national .D’apres ( Sekour,2012), il se concentre notamment dans trois principales
régions : la région du Centre (54%), la région de I’Est (29%) et la région de 1’Ouest (17%).
Pour la région centre, 1’essentiel du verger oléicole de cette zone (95%) est occupé par les
wilayas de Bejaia, Tizi-Ouzou et Bouira .Les wilayas de Guelma, Sétif, Jijel et Skikda détien-
nent 68% du verger oléicole de la région Est ; et les wilayas de Mascara, Sidi Bel abbés, Reli-

zane et Tlemcen représentent 71% du verger oléicole de la région Ouest.

Tableau 2: 1a production de ’olivier en Algérie (ITAFV ,2013)

Année Superficie en rapport | Production (gx) Rendement (qx/he)
(ha)
2008 198191 2517586 13
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2009 198191 211250 16
2010 210230 3112520 15
2011 244774 6107755 25

12. Dans la wilaya de Skikda
> Distribution
La culture de I’olivier dans la wilaya de Skikda est trés répandue et occupe une super-
ficie primordiale parmi les plantations arboricoles, elle s’étend sur une superficie de 13145 ha

en 2012 et représente 46% par rapport a la surface arboricole (Rahimi, 2013),
» Production

L’olivier de part ses exigences restreintes en eau et en ¢lément fertilisant constitue I'espéce
fruitiére type de toute la wilaya plus particulierement dans le milieu rurale. Il constitue la cul-
ture pérenne dominante ,les jeunes plantations constitue 36 % du totale avec environ 447705
arbres repartis entre les 38 communes de la wilaya. Le nombre total d’arbre et de 1’ordre de
1246904 (DSA, 2013).

La production réalisée lors de la compagne écoulée est de 243150qx par contre la production
réalisée lors de la compagne 2009-2010 est 142600gx soit 58 % d’augmentation. La produc-
tion d’huile d’olive a atteint 535.00 HL avec un rendement moyen de 22 L/Ql.les rendements

se huile varient entre 33 L a 13 L/QI (DSA, 2013).

Le tableau 3 : La production de I’olivier dans la wilaya de Skikda(DSA, 2013)

Compagnes  agri- | Superficie emblavée | Production (gx) Rendement (gx/ha)
coles (ha)

2004-2005 5150 215175 41.78
2005-2006 / / /
2006-2007 5150 103000 20
2007-2008 5150 180250 35
2008-2008 5515 193025 35
2009-2010 5704 142600 25
2010-2011 6398 243150 38
2011-2012 7059 169400 24
2012-2013 8185 311030 38
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Chapitre Il :I’olive et I’huile d’olive

4. L’olive

L’olive est le fruit de 1’olivier, arbre fruitier caractéristique des régions méditerra-
néennes. Sur le plan botanique, c’est une drupe de forme ovoide (figure 3), a peau lisse, a
enveloppe charnue riche en matiere grasse, renfermant un noyau tres dur, osseux, qui contient
une graine. La couleur de 1’olive, d’abord verte, vire au noire a pleine maturité (Soni et al,
2006).

En moyenne, elle mesure de 1 a 3 cm de long et de 1,2 a 1,5 cm de large et son poids varie de
2 a 12 g et peut atteindre les 20g suivant la variété (kiritsakis et Markakis, 1978). Elle est
constituée de 3 parties (Maillard, 1975) :

» L’épicarpe qui est la peau de I’olive. Il est recouvert d’une maticre cireuse ; la cuti-
cule qui est imperméable a 1’eau, représente 1,5% a 3% du poids du fruit.

» Le mésocarpe est la pulpe du fruit. Il est constitué de cellules dans lesquelles vont étre
stockées les gouttes de graisses qui formeront I’huile d’olive, il représente 66 a 85%
du poids du fruit.

» L’endocarpe est le noyau. Il est formé de deux sortes de cellules, I’enveloppe et
I’amande, a ’intérieur du noyau on trouve deux ovaires dont I’un n’est pas fonction-

nel et donc stérile, il représente 18 a 20% du poids du fruit

épicarpe

noyau
t ou peau

albumen

mésocarpe

ou pulpe endocarpe

Figure2:Coupe d'une olive (Amouretti et comet,2000)
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+»» Composition chimique de I’olive :

Du point de vue morphologique et anatomique, 1’olive n’est pas différente des autres
drupes, elle se distingue par sa composition chimique et ses qualités organoleptiques, il se
caractérise par une faible concentration en sucre (2,5— 6%) et une grande quantité de matieres
grasses (17-30%), et la présence de 1’oleuropéine qui est responsable de I’amertume de
I’olive. Selon Sansoucy, la composition chimique de 1’olive mire est résumée dans le tableau

suivant

Tableau 4 : Composition chimique de ’olive (Sansoucy,1984)

Parti ana- | Eau % Lipide % Protéine % Glucide % Cendre %
tomique

Epicarpe 24.2% 56.40% 06.8% 09.9% 02.66%
Mésocarpe 04.2% 05.25% 15.6% 70.3% 04.16%
Endocarpe 06.2% 12.26% 13.8% 65.6% 02.16%

5. L'huile d’olive

2.1.Définition:

Les huiles d'olives comme étant I'huile provenant uniquement du fruit de 1’Olivier
(Olea europaea L.) a I'exclusion des huiles obtenues par solvant au par des procédés de réste-
rification et de tout mélanger avec des huile d'autre nature (COI, 2003). L’huile d’olive et est
un jus de fruit véritable avec une excellente qualité alimentaire, sensorielle et fonctionnelle
(COl, 2007)

Figure 3:Photo présentant I'huile d'olive (anonyme, 2015)
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2.2.La composition chimique d’huile

Les compositions biochimique de huile d’olive dépend de plusieurs facteurs tels que la
variété de provenance, les conditions environnementales, le degré de maturité du fruit, les

techniques d’extraction et les conditions de stockage (Iddir, 2020).

Les constituants de cette denrée alimentaire sont divisés en deux grand catégories, la premiére
représente une fraction saponifiable (98%), la deuxieme présente une fraction insaponifiable
(2%). (Lazzez et al, 2006)

2.2.1. Lafraction saponifiable

a. Lacompositionentriglycérides

Les triglycérides sont les véritables constituants des huiles d’olive vierge. Ce sont des glycé-
rols et des ester d’acide gras, les triglycérides constituent le principal composant de I'huile
d’olive, environ 99% (Jacotot et Richard ,1989). IlIs proviennent de I'estérification des trois
fonctions alcools du glycérol par des acides gras. En plus, c’est I’énorme majorité des glycé-
rides des huiles, L analyse de cette fraction permet dans de mieux connaitre la nature des tri-
glycérides des huiles et de déceler éventuellement la présence d’un autre type dans I'huile
d’olive. Il sont déterminés par la chromatographie haut performance (hplc) (Benrachaa et al,
2010).

Tableux5: Les principaux triglycérides (Rayen et al, 1998)

Nature %des glycérides
000 40-60

POO 10-20

OOL 10-20

POL 5-7

SO0 5-7

O: Acides oléique ; L: Acides linoléique, P: Acides palmitique ; S: Acides stérique
b. Les acides gras
Les compositions en acides gras totaux est une parametres de qualité et d’authenticité
des huiles d'olives, cette composition est tres variable et dépend de la variété ; du climat ; de
la région de production; de l'année et la période de récolte ainsi que des techniques
d’extraction et des condition de stockage (Zarrok et al,1996;Aityaccine et al, 2002) . Compa-
rée a d'autres huile végétales, 1’huile d’olive est caractérisée par sa richesse en acides gras

mono insaturés et présente de faible teneur en acide gras saturés (Sesvilli et al , 2003).
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Tableaux 6 : composition en acides gras de I’huiles d’olive (Amanda et al,2010)

Acide gras Formule brute Nomes COI
Acide myristique (C14:0) <0,03
Acide palmitique (C16:0) 7,50-20,00
Acide palmitoléique (C16:1) 0,3-3,50
Acide heptadécamoique (C17:0) <0,30
Acide hepotodécenoiqu (C17:1) <0,30
Acide stéarique (C18:0) 0,5-5,00
Acide oléique (C18:1) 55,00-83,00
Acide linoléique (C18:2) 2,50-21,00
Acide linolénique (C18:3) <1,00
Acidearachidique (C20:0) <0,60
Acide eicosenoique (C20:1) <0,40
Acide béhenique (C22:0) <0,20
Acide lignocerique (C24:0) <0,20
(? T —— T —
[ S i i e < cJ) 5 !
IS ST | (RN —
1 2

Figure 4:structure des acide gras majeurs de huile d’olive (AMNNDA et al, 2010).(1) Acides obliques , (2)
acide linoléique.

2.2.2. Fraction insaponifiable

a) Hydrocarbure :

le scaléne (C30, H50) est une composant majeur qui constitue 30 a 50% de mineur de
huile d’olive avec un teneur de 3a 7mg/g. C’est un hydrocarbure polyenique dans la teneur
et plus élevée dans n'importe quelle autre huile végétale ou animale (Samaniego ;
SANCHZ et al, 2010).

CH3 CH3 CH3
— e e = o o CH3
CHj CHg3 CHs

H5C

Figure 5 : Structure du squaléne (Graille, 2003)
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b) Les tocophérols (vitamine E)

Les tocophérols sont des composés important de 1'huile d’olive en raison de leur con-
tribution a la stabilité oxydative et la qualité nutritionnelle de 1’huile. L’huile d’olive est com-
posée de différents tocophérols (a, B, v et ), dont lI'alpha-tocophérol est considéré comme un
antioxydant majeur de huile d’olive, il représente 90% des tocophérols et sa teneur 2 a

43mg/100g, par contre les autres tocophérols (a, B, y et 8) ne sont présents qu'a 1’état de traces
(Graille, 2003)

CH,

CH,4

CH,

Figure 6 : structure générale d'un tocophérols (Benrachov ,2013)

c) Les compos phénoliques (antioxydant)
Le teneur des ces composés varie de 50 a 1000mg/kg d’un composé a une autre et le po-
lyphenoles complexe représentent 90%.L'huile d’olive vierge c’est la seule huile qui contient
des polyphenoles naturels (Sébastien veilet, 2010). Les composés phénoliques conférent a
I'nuile son gout si particulier a la foi amer et fruité et ils contribuent pour une grande parte a la

bonne stabilité de cette denrée alimentaire (Sesvilli et al ,2003)

HO  Acide gallique Ho

HO COOH

HO

Figure 7 : classification de composés phénoliques de huile d'olive (Benrachov,2013)
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d) Stérols
C’est un constituant majeur de la fraction insaponifiable de huile d’olive 20% il est
présente sous forme libre et estérifiée avec les acides gras (Phillips et al,2002) et le principal
stérols présente dans le huile c’est B. Le sitostérol a 90-95%du totale et le compesterole et le
stigmastérol comptent respectivement pour 3%21du totale (Awadetal, 2000).1l est constituant
principalement des membranes cellulaire et se trouve aussi chez les végétaux et chez les ani-

maux (Angerosa et al, 2004)
e) Les pigments

La couleur de I’huile d’olive est le résultat des tonalité vert et jaune dures a la présence

des chlorophylles et caroténoides (Hammouni, 2016)
¢+ Chlorophylle :

Les pigments chlorophylle dans la teneur 1 a20 ppm peut varier en fonction nombreux
facteurs exerce biologique a une action d’extraction du métabolisme , de stimulation de la
croissance cellulaire , I’hématopoi¢se(de formation des cellules du sang ) et d'accélération des

processus de cautérisation ( Nieves Criado et al,2008)

% Caroténoides
Les pigments carotenoides représente dans I'huile d’olive se forme béta caroténe. Cer-
tains auteurs ont noté que les facteurs technologique et biologique, le systéme d'extraction le
monde et la duré de conservation et particulierement la maturation du fruit influent sur la

composition en pigments caroténoides de 1’huile d'olive ( Nieves Criado et al,2008)

HsC

Figure 8 : structure du beta caroténoides (Benrachov, 2013)
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f) Les composés aromatiques
Ce sont de molécule a faible poids moléculaire (inférieur a 300 Da ), possedent une
volatilité a température ambiante. L’odeur de I’huile est due a la capacité de certaine de ces

molécules volatiles a atteindre les récepteurs alfactifs du nez . (Veillet ,2010)

Hexanal 2-hexenal
151 H Ha! H
3-hexen-1-ol Hexanol
() H "V‘
H-C _ Py _~CH- \
AR TR HsC OH
I-penten-3-one 3-methylbutanol

Figure9:Structure chimique des composés volatiles majoritaire( Veillet ,2010)

2.3.L’extraction d’huile d’olive

2.3.1. Larécolte
La période de récolte des olives va de septembre a février en fonction de I'utilisation
des olives ainsi qu’en fonction de la variété d'olive .Donc le moment idéal de la récolte des
olives est celui ou I’on obtiendra la production max d’huile avec les meilleurs caractéristiques
organoleptiques (parfum, saveur, ...etc.) (Jardakt, 1977). Elle est exécutée avec différents

systemes qui peuvent &tre manuelles ou mécaniques (Bensalah et al, 1987).

a)La cueillette manuelle

C’est la plus ancienne technique et la seul utilisée en Algérie ; elle s’effectuer a la
main ; avec simple instruments de gaulage ou bien par chute naturelle de fruit (Aoukli et che-
touhe ,2019) ; ou aussi avec utilisation d’une sorte de peigne qui permet de détacher les olives
de leur branches (Figure (YOUY et al, 1988). En plus, des filets permanents de récolte doi-
vent étre étendus sous les arbres pendant toute la période de récolte (Encyclopédie, 1990) afin

que les olives ne soient pas en contact direct avec le sol (Aoukli et chetouhe ,2019).

12
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b) La récolte mécanique :

Elle se fait par des équipements appropriés comme les crochets vibrants, les peignes
oscillantes et les vibreurs (Aoukli et chetouhe , 2019).Les peignes mécaniques utilisés sont
équipés d’'un moteur qui leur permet de tourner au bout d’une manche télescopique, par
contre sur les grandes exploitations la technique de vibration des branches est la plus utilisee
dont des pinces métalliques enserrent le tronc de ’olivier puis une vibration a haute fré-
quence sera appliquée au tronc qui va laisser les olives matures de tomber de ’arbre(figure 6

a, b) (Benariba , 2017).

2.3.2. Effeuillage
Cette opération peut étre effectué manuellement ou a 1'aide d’un vibra tamis accompa-

gnés tres souvent d’aspirateurs. (Iddir, Haddad, 2020)

Figure 10 : Effeuillage (ecotimesdz.com)

2.3.3. Lavage
Apres le défeuillage, les olives sont lavées avec de I'eau froide. Cette opératoire fon-

damentale pour éviter l'interface des terres (résidus) avec la couleur et les autres propriétés

Figure 10:lavage d'olive (anonyme)
13
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organoleptiques de I'huile (gouttereaux ).(lddir et Haddad,2020)
2.3.4. Lebroyage

Le broyage est une opération parmi le processus de transformation des olives. Du fou-
lage, du moulin & bras, on est passé a deux types de broyeurs de nos jours qui sont les plus
répandus. (Ghezlaoui, 2011).

e Broyeur a meule

Constitué d'une base fixe en granite sur laquelle tourne une roue du moulin également
en granit appelée meule du broyeur. L'huile d'olive est contenue en fines gouttelettes dans les
cellules de la pulpe du fruit. La meule transforme les olives en pate au cours de la phase de
mouture sans trop émietter le noyau d'une part, et obtenir un mélange adéquat de la pate de
facon a - provoquer le rassemblement des gouttelettes d'huile dispersées dans I'eau de végéta-
tion d'autre part. Les broyeurs, 2011a meule effectuent une mouture de haute qualité car grace
a l'action conjointe de compression et de poussée de la roue sur la drupe, il réalise la double

opération de mouture et de mélange de la pate. (Ghezlaoui, 2011).

e Broyeur a marteaux

Les broyeurs mécaniques a marteaux ou a disques dentés ont un rendement en tritura-
tion plus important que le broyeur a meule. lls sont moins encombrants, peu colteux, leur
simplicité a favoriser la diffusion de leur usage. Ils sont accouplés a des malaxeurs.
(Ghezlaoui, 2011).

2.3.5. Malaxage :

Cette opératoire est fondamentale, sont but et I’homogénéisation de la pate comme il
permet I’augmentation de regroupement des gouttelettes d’huile en goute de plus grandes

dimensions de fagcon qu’elle pourraient étre séparé de la pate (lddir ,Haddad ;2020) .

2.3.6. Séparation des phases
Une fois la pate d'olive est homogénéisée et la coalescence est effectuée, 1’étape qui suit sépa-
ration en deux phases, formation solide et liquide. Systéme adaptatif de séparation en deux
étapes : un systeme de presse et un systéeme de centrifugation horizontal (Iddir ; Haddad,
2020).
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%+ Séparation des phases liquide solide

La pate malaxage 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 sont huile et la phase liquide contient de huile. La phase solide s'appelle “
grignons “ et constitue 1'un des deux principaux coproduites la fabrication de I'huile

d’olive.(Iddir ;Haddad ,2020)

s Séparation des phases liquide liquide
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. Cette phase aqueuse est
appelée margines. (Iddir ; Haddad ,2020)

2.3.7. Extraction

Les principaux critéres de qualité de 1’huile d’olive tels que ’acidité, sont fortement

influencés par le systéme d’extraction (Gimeno et al, 2002).

Le matériel d’extraction doit assurer 1’extraction de I’huile tout en sauvegardant son contenu
en vitamines, en acides gras essentiels et surtout en composés mineurs qui lui conféerent sa

flaveur et qui sont nécessaires pour sa conservation et sa stabilité (Khlif, 1996).

Des études traitant I’influence du systeme d’extraction sur la composition en huile ont montré
que l'acidité est plus élevée dans les huiles extraites par les systemes de pression que celle

obtenue par centrifugation (Torres et al, 2007 ;Gharbiet al,2015. ) .
% Systéme d’extraction par pression :

C’est un systeme d’extraction discontinu qui utilise des presses métalliques a vis ou
hydrauliques, les pressions exercées sont de 1’ordre de 100, 200 et 400 Kg/cm?2. Sous 1’action
de la pression, la pate d’olive dégage le moit huileux (huile et margines), la séparation de
I’huile des margines se fait, dans ce systéme, par décantation ou par centrifugation (Alba et
Mendoza, 1999; Benyahia et Zein, 2003; Chimi,2006).

% Systéme d’extraction par centrifugation :

Le systeme de centrifugation exploite les différences existantes entre les poids spéci-
fiques de la phase solide (grignons) et les phases liquides (huile et margines), les séparateurs
employés sont des centrifugeuses, généralement, horizontales (Uzzan, 1994 ;Koutsaftakis et
Stefanodakis, 1995).
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0,

s Systeme d’extraction par centrifugation a 2 phases :

Avec ce type de séparateur, une centrifugation suffit pour séparer I’huile du grignon
humidifié par les eaux de végétation sans fluidification de la masse d’olive (Koutsaftakis et
Stefanodakis, 1995; De Stefano et al, 1999).

+ Systeme d’extraction par centrifugation a 3 phases :

Ce systéme nécessite deux centrifugations : la premiére vise a séparer les phases so-
lides et liquide et la seconde a séparer les phases liquide-liquide (I’huile des margines). Avec
ce systéme, il est nécessaire de fluidifier la masse d’olive, en fonction de sa texture en utili-
sant une quantité variable d’eau, entre 50 et 70 % a une température comprise entre 25 °C et

35 °C (Alba Mendoza, 1999 ; Chimi, 2006; Del Caro et al, 2006).

Figure 11:Centrifugeuse a trois phases

16



Partie 1: Etude bibliographique

Déffeuillage
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Procédé discontinue de presse Procédés continues
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Figure 12: systemes d extraction traditionnelle (a). Systéme d extraction moderne (b). (HAD-
DAD, 2010).
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3. Caractéristiques d’huile d’olive
3.1. Caractéristiques organoleptiques

Définition de elles sont par des “ dégustateurs “ enniaisant parfaitement les sensations
éprouves par la consommation d'huile de bonne qualité. Chaque variété d'huile possédent une
couleur et une odeur et une saveur particuliere (COI, 2005). Classé en deux catégorie (COl,
2007) :

Négatif :

v" Gout : I'amertume est le seul gout qui peut présenter I'huile d’olive, on en déterminé
I'intensité a la dégustation

v' Aromes : I'ensemble des sensations aromatiques d’un huile d’olive constitue son fruite
, on en déterminé l'intensité a la dégustation

v Piquant : sensation tactile de picotement caractérisé de huile produit au début de la
compagne, principalement a partir d'olive d'enconverter pouvant étre percu dans tout

la cavité buccale en particulier la gorge.
Positif :

v Chamellies : flaveur caractéristique de I’huile tirée d'olive ayant subi une fermentation
anaérobie.

v" Moisi humide : flaveur caractéristique d’une huile d’olive attaquées par des moisis-
sures et les levures par suite d’un stockage humidité.

v Vineux / vinaigre : huile rappeler vin ou le vinaigre.

v'Acide-aigre : huile ayant subi une fermentation aérobie.

v' Meétalliques: flaveur qui rappelle les métaux. Elle est caractéristique huile qui reste
longtemps en contact avec les surfaces métalliques.

v Rance : flaveur caractéristique des huiles ayants subi une roussissure d’oxydation.

3.2. Caractéristique physico-chimique

Le CNVCED propose la classification une rapide des huiles en fonction de leur acidité
libre. Syndicat des huiles en fonction de leur acidité libre. Cependant, les critéres de sélection
ou d’exclusion d’un huile dans un catégorie sont trés nombreuses. Ils peuvent étre spécifiques
a une catégorie d'huile ou plus généraux. La durée de vie des différents modeles de la voiture
une la détérioration de la qualité de huile peut avoir de nombreuse conséquent tant d'un point

de vue nutritionnelle que d'un point de vue risque sanitaire. En effet, certains formulation con-
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tenant des polyinsaturés (acide gras essentiels) ou la vitamine E sont permis les acteurs prin-
cipaux de l'intérét nutritionnelle de I'huile d’olive, mais sont trés sensibles a 'oxydation. Une
huile oxydée aura un intérét nutritionnelle en plus de faible qu'une huile conservée, (veiller,
2010) les acide gras naturels sont essentiellement présents sous forme de triglycérides (98/99)
I’hydrolyse de ces derniers libére les acides gras donc leur dosage permet d'avoir une étagere
de ’avancement de dégradation de I’huile. (Alileche, 2014 )

Le tableaux7: présenté les caractéristiques physico-chimiques de huile d’olive (Bouassila
L et Mayouf M, 2017).

Indice d'acide  0,8g/100g 20/100g 3,3¢/100g 19/100g
Densité  rela- 0,910-0,916 0,910-0,916 19/100g 19/100g
tive

Indice de ré- 1,4705-1,477 1,4677-1,4705 1,4677-1,4705 1,4680-1,4707
fraction

Indice de pe- <20 <20 <20 <15
roxyde

meqo2/kg

Saponification  184-196 184-196 184,96 184,196
Indice d'iode 75-94 74-94 75-94 75-92
Absorbance <0,30 <1,70
I'UVaz270a <0,22 <0,25

232 nm <2,50 <2,60

4. Effets de I’huile d’olive sur la santé

Apres quelques rappels sur les lipides, I'intérét de I'huile d'olive est analysé en détail
dans la prévention de I'athérosclérose, puis sur d'autres pathologies telles que I'hypertension
artérielle, le diabéte, les pathologies digestives, son action sur la minéralisation osseuse, ainsi
que son réle dans la prévention de certains cancers, dans I'obésité, dans la polyarthrite rhuma-
toide, dans le vieillissement et la fonction immunitaire. (Dr. Stéphanie Henry,2003)
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De prévenir les cancers du sein et du c6lon (Stoneham et al, 2000).

De faciliter la digestion grace a I’effet des acides gras polyinsaturés sur la fonction du
foie et de I'intestin par activation de la fonction hépatique et amélioration de flux bi-
liaire.
De réduire le risque de reflux d’acidité de I’estomac vers I’cesophage.
D’empécher partiellement 1’absorption du cholestérol grace au sitostérol qu’elle con-
tient, et favorise 1’absorption de divers éléments (calcium, fer, magnésium...) (Karels-
kind et Navdet, 1992).

De prévenir les maladies cardio-vasculaires( Stampfer et al, 1997).

De bien contréler la tension artérielle (Alonso et al, 2006).

De diminuer les taux sanguins de triglycérides et de glucose (Esposito et al, 2004).

De réduire le taux de mauvais cholestérol, celui qui risque de boucher les vaisseaux

sanguins, en ayant un effet anticoagulant (Kris-Etherton et al, 1999).
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1. Site d’accueil

Nous avons effectué le travail de caractérisation des huiles d’olives au niveau de deux

laboratoires de notre université. 20 Aout 1955

e Le laboratoire de chimie du hall de technologie au niveau duquel nous avons manipu-
léet maitriser les méthodes et protocoles de presque tous parametre physicochimique
de notre étude.

e Le laboratoire de biochimie on a effectué sauf le paramétre de teneur en eau et en

substances volatiles.

2. Echantillonnage :

L’étude a porté sur deux échantillons de I’huile d’olive (E1 ; E2) de deux ré-
gions de la wilaya de Skikda, extraites par la méthode de pressage traditionnel et

I’autre moderne. (Voir tableau ci-dessous)

Echantillon Région Type de pressage
E1l Salah bouchaour Moderne
E2 Elghadir Traditionnelle

I. Méthode analytique :

1. Caractere chimique :
1.1. L’indice d’acide :

» Definition :
e Indice d’acide (IA) : nombre de milligrammes d’hydroxyde de potassium né-
cessaire pour neutraliser les acides gras libres présents dans 1 g de corps gras.
» Principe :
I1 s’agit de dissoudre la mati¢re grasse dans de 1’éthanol chaud neutralisé, puis
titrer les (AGL) présent au moyen d’une solution titré de KOH en présence de phénol-

phtaléine comme indicateur.

» Mode opératoire :
On pése 1g de corps gras on I'introduit dans un Erlenmayer en verre puis on ajoute

Sml d’éthanol a 95% et 5 goute de phénolphtaléine (pp) a 0.2% et en neutralisé en
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ajoutant grace avec une solution éthanoique de KOH (0.1 mol /L) jusqu'a obtention
d’une couleur rose persistante.
Meéthode de calcule :

L’indice d’acide et calcul¢ par la formule suivante

Ia = 228N en mg de KOH/g d’huile)
P

v: Volume de KOH (0.1Mol / L)
N : Normalité de la solution de KOH (0.1 mol /1)

P : Poids de la prise d’essai en g

2.2.Indice de peroxyde :

L’indice de peroxyde mesure le degré de rancidit¢ des matieres grasses due a

I’exposition a I’air, ce qui entraine la formation de peroxyde a partir des acides gras non satu-

rés.

>

Principe :

Le principe reposé sur I’oxydation de 1’iode par I’oxygéne actif des peroxydes conte-

nus dans les huile ; en milieu acide ; I’iode libere est ensuite dosé en retour par le thiosulfate

de sodium titré.

>

Mode opératoire :

Peser dans Erlenmeyer de 250 ml, 1g de matiére grasse

Ajouter 10ml chloroforme de dissoudre rapidement la prise d’essai en agitant

Ajouter 15ml d’acide acétique puis 1 ml d’une solution d’iodure de potassium
(0.2mol/l)

Boucher I’Erlenmeyer, bien mélanger et placer dans I’obscurité pendant Smin exacte-
ment a I’abri de lumiére et a une température comprise entrel5 et 25

Ajouter 75 ml d’eau distillée et bien agiter

Titrer I’iode libéré par le thiosulfate de sodium (0.1 mol/l)

Effectuer de la méme fagon un essai a blanc.

Meéthode de calcule :

_ (v—v0)xcx100
P

IP

Vo : est le volume de thiosulfate de sodium (ml) nécessaire pour I’essai a blanc.
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v : est le volume thiosulfate de sodium nécessaire pour la détermination

c : est la concentration exacte, en mole par litre, de la solution titrée de thiosulfate de sodium

utilisée.
1.3. Indice d’iode :

L’indice d’iode, appelé aussi indice de Hubl , est la masse en gramme d’iode fixé sur

les doubles liaisons présentes dans 100g de corps gras ( Salgarolo,2003).
Il permet d’évaluer le degré d’insaturation (Tyrsine, 1980).
» Principe :

11 s’agit d’additionner, a une prise d’essai, une solution de mono-chlorure d’iode dans
un mélange formé d’acide acétique et de tétrachlorure de carbone. Aprés un temps donné de
réaction, réduire 1’exceés de mono-chlorure d’iode par addition d’une solution d’iodure de po-

tassium et d’eau puis titrer avec du thiosulfate de potassium.

» Mode opératoire :

e peser laprise d’essai;a lg prés et I’introduire dans un flacon de 250ml.

e ajouté 15ml du tétrachlorure de carbone et 25ml du réactif de Wijs (chlorure d’iode)

e apreés avoir bouché et agité ; envelopper avec du papier noir et laisser reposer pendant
une heure.

e ajouter 20ml d’iodure de potassium a 10% préparé instantanément et 150ml d’eau dis-
tillée.

e titrer avec la solution de thiosulfate de sodium a 0.1N jusqu’a ce que la couleur jaune
due a d’iode ait presque disparu.

e ajouter quelque gouttes d’empois d’amidon et poursuive le titrage jusqu’a la dispari-
tion de la couleur bleu violette ; la solution devient alors transparente.

o effectuer de la méme facon un essai a blanc.
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» Meéthode de calcule :

I’indice d’iode est donné par la formule établie ci-dessous (Wolff, 1968).

I=@w0—-V)/Px126,9 XN

Vo : volume en (ml) thiosulfate de sodium a 0,1N nécessaire pour titrer I’essai a blanc.
v: volume en (ml) thiosulfate de sodium a 0,1N nécessaire pour titrer I’échantillon.
p : prise d’essai(g) de 1’échantillon.
N : normalité de la solution de thiosulfate de sodium a (0,1N).
1.4.L’indice de saponification :

C’est le nombre de milligrammes d’hydroxyde de potassium (KOH) nécessaire
pour neutraliser les acides gras libres et saponifier les acides gras combinés (esters) pré-

sent dans un gramme de corps gras.

» Principe :

Il s’agit de traiter 1’ester par de la potasse suffisamment concentrée et chaude,
ce qui régénére suivant une réaction totale de I’alcool et le sel de potassium de ’acide
en donnant naissance de I’ester.

» Mode opératoire :
e On pése 1g de corps gras dans un ballon puis on ajoute 25ml de KOH de con-
centration 0.5mol/l.
e On place le ballon dans un bain marie bouillant pendant 45a60 minutes.
e On ajoute 2a3 goute de phénolphtaléine a2%.
e On dose a I’exces de potasse par le HCL de concentration 0.5 mol /I tout en
agitant constamment jusqu’au virage a 1’incolore de la phénolphtaléine.

e On effectué dans les mémes conditions un essai au blanc.
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» Mode de calcul :

L’indice de saponification est calculé la formule suivante (Wolff, 1968) :

V—-Vo0
IS =

X N x 56,11

e V:volume en ml de HCL utilisé pour I’essai a blanc.

e Vo : volume en ml de HCL utilisé pour 1’échantillon a analyser.

e P :prise d’essai en grammes.

3. Caractere physique :
5.1 L’absorbance dans ’UV :

L’oxydation des corps gras en particulier ceux contenant 1’acide linoléique, con-

duit a formation d’hydrox peroxyde linoléique,diéne conjugué qui absorbe au voisinage de

223nm.

Si I’oxydation se poursuit, il se forme des produits secondaires en particulier des

dicétones des cétones insaturés qui absorbent vers 270nm.

L’extinction a232nm et a 270nm d’un corps gras brut peut donc étre considérée

comme une image de son était d’oxydation.

Plus I’extinction a 232nm est forte, plus 1’huile n’est riche en produits secondaires

d’oxydation.

> Mode opératoire :

Peser 5gd’huile dans une fiole de 50ml

Compléter un trait de jauge avec du cyclohexane ou de I’hexane

Introduire 1’échantillon ainsi a préparé dans une cuve de 1cm et procéder a dé-
termination de son absorbance par rapport a celle de I’hexane ou du cyclo-

hexane dans la cuve témoin.
Les absorbance sont déterminées aux longueurs d’ondes 270 nm et 232nm

Si I’absorbance est inférieure a 0.2 recommencer la mesure sur une solution

plus concentrée

Si elle est supérieure a 0.8 recommencer la mesure sur une solution dilué
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» Meéthode de calcul :
L’extinction spécifique aux longueurs d’ondes précisées et calculée par la formule

suivant :

E=—
C

A, : L’absorbance mesurée a la longueur d’onde (A).
C : La concentration en g/100ml de solution.
3.2.Densité relative :

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

lume égale d’eau distillée a la méme température (Lion,1955)
» Principe :

A T’aide d’une balance analytique on effectue des pesées successives de volume égal

d’huile et 1’eau a la température de 20°C.

> Mode opératoire :

e Nettoyer soigneusement le pycnometre au moyen d’éthanol puis d’acétone et le sécher
en faisant passer un couleur d’air sec, si nécessaire.

e Déterminer la masse m1 du pycnomeétre rempli d’eau distillée.

o Nettoyer et sécher le pycnometre.

e Peser 2g d’huile et laisser 30min dans un bain marie a 20°C.

e Déterminer la masse m1 de pycnometre contenant d’huile d’olive.

» Meéthode de calcule :
La densité relative est donnée par la formule si-dissous (Wolff, 1968)
d = (m2—-m0) / (m1-mO0)
mO : masse (g) de pycnométre vide.
m1 : masse (g) de pycnometre rempli d’eau.

M2 : masse (g) de pycnomeétre rempli d’huile d’olive.

26



Partie2: Matériel et méthode

3.3.Teneur en eau et en substances volatiles :

C’est la perte en masse subite par I’échantillon aprés chauffage. Elle est exprimée en

pourcentage de masse.
> Principe :

Il consiste a provoquer le départ d’eau par chauffage d’une quantité connue d’huile

jusqu’a élimination compléte de 1’eau. (Benosman et Mamchaoui ,2005).

» Mode opératoire :

e Sécher une boite de pétri dans 1’étuve a 105°C pendant 30min puis laisser refroidie
dans un dessiccateur et peser.

e Peser 2g d’huile d’olive dans la boite de pétri préalablement tarée.

e Maintenir la boite de pétri contenant la prise d’essai pendant 3h dans 1’étuve a 105°C.

e Laisser ensuite refroidir dans un dessiccateur puis peser.

e Répéter la méme opération dans les mémes conditions, mais avec des séjour successifs
dans I’étuve pendant 1h seulement jusqu’a I’obtention d’une poids constant de deux
pesées successifs.

» Meéthode de calcule :

La teneur en eau en pourcent en masse de I’échantillon est égale a :

(ml-m2)/(m1—-m0) x 100
mO0 : Masse (g) de la boite de pétri vide.
m1 : Masse (g) de la boite de pétri avec la prise d’essai avant le chauffage a I’étuve.

m2 : Masse (g) de la boite de pétri avec la prise d’essai apres le chauffage a 1’étuve.
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3.4.Indice de réfraction :

L’indice de réfraction est le rapport entre 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 1’air

dans I’huile maintenue a température constante (Lion, 1955).

Cet indice varie en fonction des insaturations. Il croit avec le degré d’insaturation des

acides gras contenus dans les matiéres grasses (Adrian et al ,1998).

Cependant, il autorise le suivi des opérations d’hydrogénation et de fractionnement des

corps gras.
> Principe :

11 est soit pour mesurer directement I’angle de réfraction, soit pour observer la limite
de réflexion totale, ’huile étant maintenue dans les conditions d’iso-tropisme et de transpa-

rence.

» Mode opératoire :

e Nettoyer la lame du réfractometre.

e Etalonner I’appareil ’eau distillée dont I’indice de réfraction est égale 1.33.

e Nettoyer la lame du réfractometre.

o Déposer quelque gouttes de I’huile d’olive dans la lame de réfractometre et réglé le
cercle de chambre sombre et claire dans la moitié. Effectuer la lecture en tenant
compte de la température.

» Méthode de calcule :

L’indice de réfraction est calculé comme suit (Wolff, 1968) :

nZ® = n& + 0.00035(t — 20)
n’; : Valeur de lecteur a température t a laquelle a été effectuée la détermination.
nZ® : L’indic e de réfraction a la température 20°C.

t : Température a laquelle a été effectuée la détermination.
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Partie 3 : Résultats et discussion

Nous avons entrepris dans ce travail la caractérisation de 1’huile d’olive issus
Résultats des caractéristiques physiques chimiques :
l. Les indices chimiques :

1. Indice d’acide :

Les résultats de I’indice d’acide des deux échantillons traditionnel et moderne sont re-
présentés dans I’histogramme ci-dessus (figure 13), duguel nous remarquons que les deux
échantillons analysés présentent des indices d’acide conforment a la norme établie par le con-

seil oléicole international (COI., 2015).

Indice d’acide

(mg de KOH/g de huile)

moderne
W traditionnel

mCOl

ANANNN

[
1

moderne traditionnel Col

Figure 13: représentation graphique des résultats d'indice d'acide
La connaissance de I’indice d’acide d’un corps gras est un bon moyen pour déterminer
son altération par hydrolyse, ¢’est un critére de pureté de 1’huile (Benosman et Mamchaoui,
2005).Cet indice est a 1’état fraicheur des olives broyées ; triturés, a la maitrise des procédés
technologiques mis en ceuvre pour assurer la conservation et la transformation de la matiére

premiere au degré de la maturité de fruit (Techouar, 2014).

29



Partie 3 : Résultats et discussion

2. Indice de peroxyde:

Les résultats de I’indice de peroxyde des deux échantillons sont représentés dans
I’histogramme suivant (figure 14) ou I’échantillon traditionnel (5meq O2/Kg) exprime un IP
plus élevés que I’échantillon moderne (4,16 meq O2/Kg).En comparaison avec les normes
établies par le COIl (2015), les valeurs d’IP de nos échantillons restent inférieures aux

normes(20 meq O2/Kg)

Indice de peroxyde

(meqg O2/KQ)
20 7
15 -
moderne
10 - W traditionnel
mCOl
5 -
O T T 1

moderne traditionnel COl

Figure 14: représentation graphique des résultats d’indice de peroxyde

Cet indice sert a évaluer 1’état de conservation d’une mati¢re grasse au cours du stock-
age, et ne doit pas dépasser 20meqO2/Kg pour toutes les catégories d’huile d’olive. Il indique
I’état de rancissement de I’huile d’olive qui pourrait étre lié a 1’état avancée de maturation
des olives ; a I’exposition des olives et/ou 1’huile d’olive a 1’oxydation lors des différentes
étapes de trituration et lors du stockage. Il sert donc a évaluer la quantité de peroxydes pré-
sents dans I’huile (Harun, 2010).Ainsi, nos échantillons présentent un faible taux de pe-

roxydes.
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Dans notre étude, la variation observée d’IP entre I’huile d’olive moderne et tradition-

nelle peut étre expliquée par:

e Un indice de maturité élevé des olives collectés ainsi que leur état sanitaire, en plus
des conditions de transformation (récolte, transport et stockage des olives) (Baccouri
,2007)

e La présence des traces métallique et d’eau.

e Les conditions de stockage d’huile a s’avoir une exposition a I’oxygene, la lumiére et

la température. Pour cette derniére, plus elle est élevée plus I’oxydation est augmentée
(Calligra and al,2006).

4. Indice d’iode :

Les résultats des indices d’iode des deux échantillons sont représentés dans la figure
ci-dessous (figure 15). Les valeurs de I’indice d’iode montrent que 1’huile moderne (94.2) et

I’huile traditionnelle (75.8) sont conformes aux normes établie par le COI (norme minimum

100
%0 v
80 1

70 1

60 -
50 - moderne

B Normemin

40 - B traditionnel
30 -
20 -
10 1

B Norme max

Normemin  moderne  traditionnel Normemax

Figurel5: représentation graphique des résultats d’indice d'iode
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L’indice d’iode nous renseigne sur le degré d’insaturation des acides gras contenus
dans une huile donnée. Il est en rapport directe avec le degré d’oxydation d’une huile .Plus

une huile est insaturée plus son indice d’iode est élevé (WOLFF, 1968)

Etant donné que I’indice d’iode nous renseigne sur les doubles liaisons,en consé-
quence sur 1’oxydation des huiles,on peut déduire que 1’huile d’olive traditionnelle na pas ou
a subi une faible oxydation (IP)comparé a I’huile d’olive moderne qui présente un taux
d’instaurations plus élevé .L’huile d’olive moderne a un indice d’iode plus €levé que celui de

I’huile traditionnelle a cause de sa richesse en acides gras insaturés.

5. L’indice de saponification :

Les résultats de saponification des huiles analysées sont représentés ci-dessous (figure
16). Les indices de saponification de ’huile moderne et de I’huile traditionnelle sont situées a
I’intervalle donné par le C.O.1 2003(184-196) ce qui explique la richesse en courtes chaines
d’acide gras de nos huiles .Pour les huiles d’olive traditionnelle ont des indices de saponifica-

tion supérieure (193.56 meq O2/Kg) a celles des huiles d’olive moderne (187.95meq O2/Kg).

Indice de saponification

(Mg de KOH/g d’huile)

196 -~
194 -

192 -
190 HNormemin

188 - moderne
186 -
184 -
182 -
180 -
178 1 . . f

Normemin moderne traditionnel Norme max

W traditionnel

B Norme max

Figure 16:Représentation graphique des résultats d’Indice de saponification
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L’indice de saponification d’un corps gras est d’autant plus élevé que la chaine carbo-

née des acides gras courts (Lion, 1955).

La détermination de I’indice de saponification permet de caractériser le poids moléculaire et
la longueur moyenne de la chaine grasse aux quel sil est inversement proportionnel (plus le
poids moléculaire et la longueur moyenne de la chaine grasse €levée plus I’indice de saponifi-

cation est faible)

1. Les indices physiques :

1. L’absorbance dans ’ultraviolet :

Les résultats de 1’absorbance dans UV sont représentés dans I’histogramme suivant
(figure 17). D’apres ces resultats, la valeurK270 de I’échantillon moderne (0.17) est infe-
rieure a 0.22 ; qui représente la limite fixée par la commission européenne pour les huiles
d’olive extra vierge COI (2015). Alors que la valeur K270de 1’échantillon traditionnelle
(0.30) excede cette norme. Ceci indique une oxydation trés avancée de ’huile d’olive tradi-

tionnelle.

03 +

0.25 A

moderne

0.15 -
M traditionnelle
W K270

0.05 A

moderne traditionnelle K270

Figurel7: représentation graphique des résultats de L'UV

L'absorbance en spectrophotométrie ultraviolette est significative de I'auto oxydation

de I'huile plusieurs facteurs peuvent expliquer ces résultats, il s’agit de la récolte tardive des
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olives, une exposition excessive des olives et de I’huile extraite a ’oxygeéne de lair et a la

lumiere, voir aussi a un réchauffement de la pate lors de la trituration.

Les valeurs de I’'IP <20meq O2/Kg d’huile ne signifient pas toujours 1’absence du phé-
nomene d’oxydation. Le recours a la détermination des coefficients (K270) d’absorbance dans
I’ultraviolet , renseigne sur la présence ou 1’absence de produits d’oxydation secondaire dans
I’huile (Leroy,2011 ; Tanouti et al., 2011).

2. Densité relative :

Les résultats de la densité relative sont représentés dans 1’histogramme suivant (figure 18) :

0,916 -
0,915 -
0,914 - —_—
0,913 - B — .
Norme min
0,912 -
e moderne
0,911 -
e B traditionnel
0,91 A
B Norme max
0,909 -
0,908 -

0,907 T

Norme min moderne traditionnel  Norme max

Figurel8:représentation graphique des résultats de la Densité relative
Les valeurs obtenues montrent que les deux échantillons sont conforment aux norme-
sétablies par le C.O.I. Cependant, ’huile d’olive moderne présente une valeur de la densité
relative supérieure 0.914 a celle de huile traditionnelle0.912.Ces valeurs de densité corres-

pondent a celle fixée par la norme de COI pour une huile d’olive extra vierge (entre 0, 910 et

0,916).

La densité des huiles est fonction de I’insaturation mais aussi de 1’état de leur oxyda-

tion, plus elle augmente plus 1’huile est oxydée (Sekour,2012).

Nous pouvons déduire que les huiles étudiée sont probablement riches en acides gras
mono-insaturée et en acides gras polyinsaturée .selon (Bruneton et al,1999),le temps de con-

servation n’a pas d’influence sur I’indice d’iode mais peut étre affecté par la variété de 1’olive.
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3. Teneur en eau et les substances volatiles :

Les résultats de la teneur en eau et en substances volatiles sont représentés dans la fi-
gure suivante (figure 19), d’ou il apparait que pour ce parametre nos échantillons présentent
des différences. En effet, I’huile d’olive traditionnelle posséde une valeur élevée (0.3%) qui
est supérieur a la norme. Alors que I’huile d’olive moderne enregistre la valeur, de la teneur
en eau et les substances volatiles, la plus faible (0.197%) qui est inferieur a la norme établies-
par COI

Teneur en eau et en substance volatile

(%)

0,3 -

0,25 -

moderne
0,15 - m traditionnel

0,1 - HCOl

NN\

0,05 -

moderne traditionnel COl

Figure 19: représentation graphique des résultats de teneur en eau et en substances volatiles
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4. Indice de réfraction :

L’histogramme ci-dessous résume les résultats de I’indice de réfraction des huiles

analysées (figure 20):

1,468 -
1,466 -
1,464 -
1,462 -
1,46 -
1,458 -

H nourme min

moderne

M traditionnelle

1,456

H nourme max

Figure20: représentation graphique des résultats d’indice de réfraction

L’indice de réfraction est un parametre qui indique le degré d’insaturation des acides
grasentrant dans la composition des matieres grasses. Un indice de réfraction élevé permet de
déduire la présence de doubles liaisons. En effet, il dépend de la composition chimique des
huiles et de la température et généralement lié a la présence de produits secondaires.(Baaziz et
al, 2005 ; Karelskind ,1992).D’apres ce dernier auteur, une huile avec un indice de réfraction
faible est la meilleure pour la santé.

Nous constatons que I’échantillon moderne possede I’indice de réfraction le plus bas, donc il
est meilleur par rapport a I’huile d’olive traditionnelle.
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Conclusion et perspectives

Notre étude a été réalisé dans le but d’une part, de faire une caractérisation physico-
chimique de deux échantillons d’huile d’olive issues de techniques de pressage moderne et

traditionnel de deux régions de Skikda (Salah bouchaour ; EI ghedir).

L’étude comparative des caractéristiques des deux huiles échantillonnées nous a per-
mis de tirer les conclusions suivantes :
Les résultats des analyses des indices d’acide, de peroxyde, d’iode, de saponification, la me-
sure de la densité relative, pour les deux huiles sont conformes a la norme établie par COI.

Seuls les la teneur en eau et en substances volatiles et I’indice de réfraction.

Les deux huiles ont présenté un faible taux d’oxydation par rapport a 1’indice
IP. Cependant, c’est la mesure de 1’absorbance Ultra violet qui a déceler cette fois, un taux
d’oxydation important chez 1’huile d’olive traditionnelle dépassant la norme .Il apparait que

I’absorbance Ultra violet est un bon indicateur pour ce parametre.

Les indices d’lode et de réfraction renseigne sur le degré d’insaturation des huiles.
Pour nos échantillons, les résultats ont étaient contradictoires ente ces deux indices. Il est ad-
met que les mesures automatisées sont plus précises que les dosages chimique, qui peuvent
étre sujettes a des erreurs de manipulation ou des produits défectueux. Ainsi, nous avons opté
pour le résultat de I’indice de réfraction, qui montre un faible taux d’insaturation pour 1’huile

d’olive moderne. Ce qui est relative a une bonne huile pour la santé.

En comparaison, du taux d’oxydation et du degré d’insaturation en maticre grasses de
I’huile d’olive moderne, il apparait que c’est une huile de bonne qualité. Ceci est du a sa

faible altération du fait d’un faible taux d’oxydation.

Il 'y a des tests que nous n’avons pas effectués par manque de temps tels que la teneur
en chlorophylle ,teneur en compose sphénolique et la composition en acide gras pour plus de

confirmer nos résultats .
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Annexes 03 : Les produits utilisés
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Starch Potato
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Acide acetique Amidon
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