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Introduction

INTRODUCTION :
La santé de I'nomme est influencée par divers facteurs, notamment génétiques,

physiologiques, environnementaux et surtout alimentaires. En outre, les facteurs socio-
économiques et culturels jouent également un réle important . (Nikou et al., 2020). Les produits
dérivés des plantes jouent un role essentiel dans le renforcement du systeme immunitaire et le
maintien du bien-étre. Les médecines alternatives a base de plantes connaissent un regain
d'intérét a I'échelle mondiale. (Al-Attar et al.,2017).

L'olivier (Oleaeuropaea L) est reconnu comme l'arbre le plus emblématique lié a la paix
et a l'amitié, avec environ 2000 especes datant d'il y a environ 5000 ans.(Agriopoulou et al.,
2021).

L'huile d'olive est un élément essentiel du patrimoine culturel et culinaire des pays
méditerranéens, étant la culture la plus ancienne de I'histoire et I'nhuile comestible principale pour
ces régions. Cet aliment est trés prisé pour son godt distinctif et ses bienfaits thérapeutiques,
diététiques et nutritionnels. (Derbah et Hamidi, 2020)

L'huile d'olive est principalement composée de triglycérides et d'une variété de composés
en petites quantités. Elle se distingue par sa teneur élevée en acides gras, en particulier en acides
gras mono-insaturés (MUFA). Les acides insaturés, notamment l'acide oléique, représentent
jusqu'a 85% de sa composition.(Jimenez-Lopez et al., 2020).L'huile d'olive offre d'autres
sources essentielles. Ce sont des composés phénoliques qui contribuent a ses propriétés

nutritionnelles, anti-oxydantes et antimicrobiennes.(Fancello et al., 2022).

La qualité de I'huile dépend de divers facteurs tels que la variété d'olive, la région de
provenance, le degré de maturation lors de la récolte, les méthodes de cueillette, le stockage des

olives et le processus d'extraction.(Boukhama, 2022).

En Algérie, I'huile d'olive occupe une place prépondérante sur le plan économique et
social. Les oliveraies du pays s'‘étendent sur plus de 400 000 hectares, abritant pres de 6 200 000
arbres(Meriem et all.,2022).



Introduction

Le but de ce travail est d'étudier les propriétes physico-chimiques et de déterminer la
qualité de I'nuile d'olive extraite de trois régions différentes d'Algérie : le centre, I'ouest et le

nord.
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CHAPITRE | GENERALITES SUR L’OLIVIER

I.1Généralités sur les oliviers :

I.1.1. Historique :

L'olivier, également connu sous le nom d'olivier (Oleaeuropaea), est originaire de Syrie
et d'Asie Mineure. Cet arbre fruitier sauvage est répandu depuis I'Antiquité, formant de vastes
foréts. En Méditerranée, on recense plus de 1000 variétés d'oliviers, tandis qu'en ltalie, environ
500 qualités sont répertoriées. Les Grecs ont découvert ses nombreuses propriétés au fil du temps

et ont commence a le cultiver.(Rosa, 2022).

1.1.2. Botanique :

Olivier est un arbre robuste avec des troncs denses et ramifiés. Il peut atteindre une
hauteur de 15 a 20 meétres et a une longue durée de vie. La croissance des racines permet a
I'arbre de se nourrir en période de sécheresse. Les feuilles ont une forme ovale et sont d'un vert
foncé sur le dessus et d'un vert argenté sur le dessous. Sa durée de vie est de trois ans, aprés quoi
il jaunit et tombe, principalement pendant I'été. (Djedioui, 2018). La fleur est de petite taille (3-5
mm) et regroupe de 10 a 40 fleurs, appelées bourgeons.(Hamidouch et Hammam, 2018)

Le fruit, quant a lui, est un petit haricot ovale de couleur noir-violet une fois mdr.(Khobzi.M
,2019).

1.1.3. Culture :

La multiplication des Oliviers peut se faire par semis, marcottage ou greffe. Cependant,

les boutures ont du mal a s'enraciner.

Figure 1 : Culture de I'olivier
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CHAPITRE | GENERALITES SUR L’OLIVIER

Bien que l'olivier soit principalement associé aux régions du Sud en raison de ses
exigences en matiére de sol et de climat, il est tout a fait possible de le cultiver dans les régions
plus au nord avec quelq;ues précautions. Pour assurer sa croissance et sa sante, il est essentiel de
choisir un emplacement ensoleillé et abrité, de préparer correctement le sol en assurant un bon
drainage et en évitant les sols trop humides, et éventuellement de protéger I'arbre du froid intense

pendant les mois d'hiver. (Debroussaillez, 2021).

1.1.4. Récolte :

La récolte des olives varie en fonction de la variété cultivée et de la région. Les olives
destinées a la consommation sont cueillies plus t6t que celles destinées a la production d'huile,
qui nécessitent un degré de maturation plus avance. La récolte des olives de table a lieu a la fin
du mois de septembre, tandis que celle des olives noires pour I'huile se déroule en décembre et se
termine a la mi-février. Cependant, il est difficile de déterminer la date exacte de la récolte
correspondant au degré de maturité optimal, car elle peut varier d'une région a l'autre et d'une

anneée a l'autre. (Nekroufetall.,2019)

Sur la totalité de la superficie consacrée a I'oléiculture, environ 53% sont situés dans les
pays de I'Union européenne, 27% dans les pays du Maghreb, 18% dans les pays du Moyen-
Orient, et 2% dans les pays du continent américain. Cette répartition géographique refléte les
différentes régions du monde ou la culture de I'olivier est pratiquée a grande échelle, avec des
concentrations significatives en Europe, dans le Maghreb, au Moyen-Orient et en

Amérique.(Bouras, 2015)

La quantité d’olives produites dans le monde était de 20.872.788 tonnes, occupant une

superficie mondiale de 10.804.517 hectares.
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Figure 2 Répartition de la production de I'olivier par continent durant I'année 2020
(FAOSTAT ,2020).

|.2. Caracteéristiques de I'olivier en termes de ses exigences :

Lumiere ,Tolérance au manque d'eau , Reprise aprés les sécheresses ,Tolérance aux
températures élevées , Sensibilit¢ au froid.Sensibilitté au vent ,Besoins en eau. Ces
caractéristiques font de l'olivier une plante tres résiliente et adaptable, bien adaptée aux climats
méditerranéens et a d'autres régions présentant des conditions similaires.(Masmoudiet al.,
2016).

|.3.Description du fruit de I'olive :

Les olives se composent d'un carpelle et la paroi de I'ovaire présente des parties charnues
et seches. La peau (exocarpe) est lisse et contient des stomates. La chair (mésocarpe) est la partie
que l'on consomme, tandis que la fosse (endocarpe) renferme la graine. Les cultivars d'olivier
varient en taille, forme, teneur en huile et golt de maniere significative. Les olives crues
contiennent un alcaloide qui leur donne un go(t amer et désagréable. Certaines variétés sont

suffisamment sucrées pour étre consommeées apres un séchage au soleil.(Boudiaf et all., 2019).
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Figure 3:Schéma d'une coupe transversale d'une olive.(Bianchi, 2003).
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CHAPITRE I HUILE D’OLIVE

I1.1. Description I'huile d'olive :

L’huile d’olive est I’huile provenant uniquement du fruit de I’olivier (Oleaeuropaea L.), &
I’exclusion des huiles obtenues par solvants ou par des procédés de réestérification et de tout

mélange avec des huiles d’autre nature.(Codex Alimentaius, 2017).

I1.2. Production de I’huile d'olive :

La production mondiale d’huile d’olive pour 2023/2024 devrait diminuer a 2,4 Mt, ce qui
représente une baisse de 8 % par rapport a la campagne précédente, déja trés déficitaire. Malgré
une demande soutenue mais en légere diminution estimée a 3 %, et des exportations relativement
stables (- 4 %), les stocks de cloture se resserrent a un niveau trés bas (- 63 %). Les prix
devraient donc augmenter en 2024. ( COl, 2023)

11.3. Procédés de fabrication de I'huile d'olive :

11.3.1. Récolte :

Les peignes mécaniques utilisés sont dotés d'un moteur qui leur permet de tourner au
bout d'une manche télescopique. Cependant, dans les grandes exploitations, la technique de
vibration des branches est préférée. Des pinces métalliques enserrent le tronc de I'olivier, puis
une vibration a haute fréquence est appliquée au tronc, ce qui fait tomber les olives mires de
I'arbre.(Derbah, et Hamidi, 2020) .
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Figure 4: Récolte des olives (internet)

11.3.2. Effeuillage et lavage :

Dés que possible aprés la récolte, les olives destinées a la production dhuile sont
débarrassées de toutes les impuretés, qu'elles soient d'origine végétale (comme les brindilles et
les feuilles) ou des poussieres, des pierres et d'autres matieres solides. Ces impuretés peuvent
augmenter le taux d'acidité des huiles et en altérer les qualités organoleptiques (odeur, saveur).
Ensuite, elles sont lavées a I'eau froide. (Ghelloudj, 2019)
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[

Figure 5: Effeuillage et lavage .(Internet)

11.3.3. Broyage :
Le broyage permet de former une pate et est réalisé a lI'aide d'un broyeur métallique : a

marteaux, a disques dentelés ou a cylindres striés. L'utilisation de cisaillements pendant le
broyage déchire les membranes cellulaires et libére les globules d'huile. Ces globules libres se
regroupent pour former des gouttes de taille variable qui entrent ensuite en contact direct avec la

phase aqueuse (Slimani, 2022)

11
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Figure 6: Broyeur a I'aide d'une meule

11.3.3. Malaxage :

Le malaxage est une étape essentielle avant la séparation des différentes phases. Son but
est d'homogénéiser la pate d'olive et de favoriser la coalescence des gouttelettes d'huile. Cette
opération est fondamentale pour augmenter le rendement de I'extraction. Son objectif principal
est de rompre I'émulsion huile/eau afin que les gouttelettes d'huile se regroupent pour former des

gouttes plus volumineuses. (Choubane et Chernai, 2021).

Figure 7: Malaxage(internet)

12
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HUILE D’OLIVE

11.3.4.Décantation :

Le processus de décantation consiste a utiliser un décanteur tournant a 4500 tours/minute

pour séparer I'huile d'olive du reste de la pate, composée de pulpe et de noyaux.(Anonyme

1,2022).

11.3.5.Centrifugation :

Aprés la décantation, I'huile d'olive est ensuite centrifugée a 7500 tours/minute pour

achever la séparation des impuretés. Les résidus de pulpe et de noyaux sont quant a eux utilisés

pour produire du compost.

11.3.6. Filtration :

Enfin, I'huile passe par une étape de filtration afin d'éliminer toutes ses impuretes.

(Anonyme 2,2022)

Olives

¥

Broyage
Malaxage

Décontation

v

Centrifugeuse

Systéme a trois phases

l l

Grignon Margines

l

Huile

Systéme a deux phases

l l

Grignon humide Huile

Figure 8: Systéme d’extraction dhuile d*olive. (Agrimag,2017).
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HUILE D’OLIVE

11.4. Classificationdes huiles d'olives :

Le tableau suivant représente les différentes classes d’huile d’olive : (COI, 2015).

Tableau 1: Classes d’huile d’olive (COI, 2015)

Huile d'olive vierge Obtenue a partir de fruit
d'olivier par des procédés
mécanique ou d'autres

procédés physique
Huile d'olive vierge Elle est destinée aux industries
lampante du raffinage ou a des usages
technique
Huile d'olive de grignon Obtenue par traitement aux

solvants ou d'autres procédés
physiques ,a partir des
grignons d'huilerie

11.5.Composition chimique de I'huile d'olive :

11.5.1. Fraction saponifiable :

-Huile d'olive vierge.

-Huile d'ollive vierge extra.
-Huile d'olive vierge courante.
-Huile d'olive raffinéé

-Huile d'olive (vierge+
raffinéé )

-Huile de grignons d'olive
brute

-Huile de grignon d'olive
raffinée

-Huile de grignon d'olive

Composée principalement de triglycérides (TAG) (98%), cette fraction contient

principalement des acides gras mono-insaturés (MUFA) (80%) tels que l'acide oléique (C18:1),

qui sont responsables de ses proprietés physico-chimiques. ( Lozano-Castellonet et al.,2022)

14
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11.5.1.1. Les acides gras :

Les acides gras sont des composés organiques qui se présentent sous forme d'une chaine

de carbone avec un groupe carboxyle (-COOH) a I'extrémite.

Les huiles d'olive sont principalement composées d'acides gras sous forme d'esters de
triacylglycérol (TAG), représentant environ 98 a 99% de la composition. Les acides gras
présents comprennent l'acide oléique (55-83%), I'acide palmitique (7,5-20%), I'acide linoleique
(3,5-21%) ainsi que d'autres acides gras tels que I'acide stéarique (0,5 & 5%). En ce qui concerne
la stéréospécificité, la trioléine représente environ 40% des TAG présents dans I'huile d'olive.
Chaque type d'acide gras a des propriétés et des fonctions différentes dans le corps. (AL-Asmari
KH et al., 2020)

11.5.1.2. Les triglycérides :

Les triacylglycérides, également appelés triglycérides, sont une combinaison spécifique
d'esters de glyceérol liés a divers acides gras. lls représentent une proportion élevée de I'huile

d'olive, pouvant atteindre jusqu'a 99%. (Jiménez et al., 2022)

Les huiles d'olive renferment principalement entre 55 et 83 % d'acide oléique, un acide gras
mono-insaturé. Le reste du pourcentage est composé d'acide palmitique, d'acide stéarique,
d'acide linoléique et d'acide palmitoléique. L'huile d'olive vierge contient également de

nombreux micro-constituants amphiphiles ou lipophiles. (AL-Asmari KH et al., 2022).
11.5.2. Fraction insaponifiable :

Elle constitue 2% de la composition totale. (Lozano-Castellon.J et al., 2022). Les
substances insaponifiables sont des composés organiques que l'on retrouve dans différentes
huiles végétales, telles que I'huile d'olive, avec un taux estimé entre 0,5 et 1,5% . (Jiménezet al.,
2022).
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11.5.2.1. Les stérols:

Les substances insaponifiables sont des composés organiques que l'on retrouve dans
differentes huiles végétales, telles que I'huile d'olive, avec un taux estimé entre 0,5 et 1,5%.
(Alvarez-Sala et al., 2018).

11.5.2.2. Les tocophérols (Vitamine E):

L'huile d'olive renferme également des tocophérols, reconnus pour leur action

antioxydante et leur concentration en vitamine E. (Jiménez-Sanchez et al., 2022)

11.5.2.3. Les pigments colorants :

Les pigments colorants présents dans I'huile d'olive font partie intégrante de sa
composition complexe et offrent une palette de couleurs allant du jaune pale au vert foncé, avec
des variations selon la variété d'olive, le degré de maturité et les conditions de culture.(Taura et
al.,2018).

11.5.2.4. Les composés phénoliques :

Les composés phénoliques sont des molécules bioactives cruciales pour divers processus
fonctionnels. Leur structure typique comprend un groupe hydroxyle (OH) attaché a un cycle
aromatique. Ces composés peuvent étre trouvés sous forme polymérisée (mono-poly
saccharides), estérifiée (par exemple sous forme d'ester méthylique) ou avec un groupe

phénolique. (Jiménez-Sanchez et al., 2022).

11.6. Définition de qualité de I’huile d’olives :

La qualité est définie par I’AFNOR "un produit ou service de qualité est un produit dont
les caractéristiques lui permettent de satisfaire les besoins exprimés ou implicites des
consommateurs **. La qualité de I'huile d'olive est influencée par de nombreux facteurs tels que la
variété, les conditions climatiques et culturales, ainsi que les conditions de trituration
(Ouedrhiri et al., 2017) .
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I1.7.Les facteurs influencant la qualité de I’huile d’olive :
Plusieurs facteurs doivent étre pris en compte pour garantir la qualité des fruits:

11.7.1. Facteurs avant la récolte :

Cultivar, zone de culture conditions environnementales, sol age des arbres traitement,
irrigation, maturation des fruits, moment de la récolte maturité, et cueillette des fruits (Mele et
al., 2018)

11.7.2 Facteurs apres la récolte :

Conditions de stockage des olives, Hydrolyse des triglycérides, Oxydation, Fermentation
indésirable . Pour garantir la meilleure qualité d'huile d'olive, il est donc essentiel de minimiser le
temps entre la récolte et le traitement des olives. Les installations de transformation sont
généralement situées a proximité des plantations d'oliviers pour permettre un traitement rapide
des olives fraichement récoltées. Cela garantit la fraicheur et la qualité optimale de I'huile d'olive
produite. (Mele et al., 2018).

I1.8.Conditions de Stockage de I’huile :

Contenants de stockage: Les récipients en plastique peuvent favoriser les interactions
entre l'oxygéne et les acides gras insaturés présents dans I'huile d'olive, conduisant a une
détérioration plus rapide. Les conteneurs en étain et les bouteilles en verre foncé sont souvent

préférés car ils offrent une meilleure protection contre la lumiére et I'oxydation.

Influence de la lumiere : L'exposition a la lumiére peut accélérer la dégradation de I'huile
d'olive, entrainant une augmentation des valeurs d'acidité et de peroxyde, ainsi qu'une diminution

des concentrations en chlorophylles, caroténoides et phenols.

Conditions de stockage optimales : Les meilleures conditions de stockage pour I'huile
d'olive impliquent des conteneurs en étain ou en verre foncé, une température de stockage de 20

°C et une durée de stockage maximale de 180 jours.
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Antioxydants naturels : Les composes phénoliques présents dans I'huile d'olive agissent
comme des antioxydants naturels, ce qui peut prolonger sa stabilité et sa durée de conservation
.(Mele et al., 2018).

11.9. Valeur nutritionnelle de I'huile d'olive :

L'huile d'olive est un liquide précieux obtenu par extraction a partir d'une série de
procedés physiques. Elle est la seule matiere grasse fluide vierge et crue qui conserve toutes ses
propriétés biologiques, y compris les vitamines et les antioxydants, dans son état naturel.

Le tableau ci-dessous résume la valeur nutritionnelle de 100 g d'huile d'olive:

Tableau 2: Valeur nutritionnelle d’huile d’olive. (Ciqual, 2013)

Composition Quantite
Energie-calories 162Kcals
Energie-kilojoules 663KJ
Protéines 1.31g
Glucides Traces
Lipides 99.9¢
AG Saturés 13.8¢g
AG mono insaturés 75.29
AG polu insaturés 6.88 ¢
Acide myristique 0.00977 g
Acide palmitique 10.4g
Acide stéarique 3.08 ¢
AG Oméga 3 0.606 g
Acide alpha-linolénique/ ALA 0.606 g
AG Omégab 6.28 ¢
Acide linoléque 6.28 ¢
AG Oméga 9.79
Acide Oléique 70 g
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Soduim 1.11 mg
Soit équivalence en sel 2.7972 mg
Eau 75.8¢
Fibres 3649
Minéraux
Magnésium 0.583 mg
Potassuim 0.81 mg
Calcium 2.57 mg
Manganeése 0.00334 mg
Fer 0.0442 mg
Cuivre 0.00489 mg
Zinc 0.0176 mg
Sélénium 21.2 ug
lode 0.267 ug
Vitamines
Vitamine E / tocoophérol 25 mg
Vitamine K 47.8 ug
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Les agents naturels présents dans I'huile dolive vierge ont des propriétés anti-
inflammatoires bénéfiques pour le corps. Cette huile est couramment utilisee pour traiter les
problemes gastro-intestinaux, biliaires et la constipation en raison de ses vertus digestives. Des
recherches épidémiologiques ont prouve que I'huile d'olive contribue a soulager la douleur liée a
I'arthrite rhumatoide. (Berbert et al., 2005).L'acide oléique diminue spécifiqguement les niveaux
de cholestérol total et de LDL, qui sont responsables de I'athérosclérose, tout en augmentant le
HDL. (Perez-Jimenez et al.,, 2007). De plus, il régule les paramétres membranaires
endommagés en cas d'hypertension en ameliorant la fluidité des membranes et I'expression des

protéines impliquées dans la régulation de la pression artérielle. (Perona et al., 2010) .

Le régime méditerranéen est caractérisé par une forte consommation d'huile d'olive, ce

qui contribue a la réduction des niveaux de pression artérielle.
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I11.1. Echantillonnage :

Mettez 50 ml de chaque échantillon d'huile d'olive obtenu dans différentes régions d'Algérie. Afin

de connaitre et comparer leur qualité. Comme le montre la figure

Figure 9:Echantillons étudées

Tableau 3: Echantillons étudiés

02/10/2023 Vierge Extra  Nord Verre/Opague

I 0124 Vierge Sud Verre/Opaque
UE 05/11/23 Vierge Nord Plastique/Transparent
02/03/23 Vierge Ouest Plastique/Transparent
oo 02/03/2022 Vierge Extra  Ouest Plastique/Opagque
01/2024 Vierge Extra  Ouest Plastique/Transparent
02/2023 Ouest Plastique/Transparent
S8 02/05/2023 Ouest Plastique/Transparent
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111.2.Matérielphysique :

- Balance de précision
- Erlenmeyers

- Becher

- Pipettes

- Burette

- Agitateur magnétique
- Tubes coniques

- Refractomeétre

- GC-MS

- CCM

- Centrifugeuse

- Ampoule a décanter.
- Bain-marie

- Etuve

111.3.Réactifs :

Tableau 4: Matériel chimique

Réactifs

-Eau distillée.
-Ethanol.

- Phénophtaléine a 1%.
-Chloroforme.

-Acide acétique.
-Empois d'amidon.
-lodure de potassium.
-Thiosulfate de sodium.
-Hexane.

-Acide chlorhydrique.
-Méthanol .

-sulfate de magnesium

MATERIELLE ET METHODE

Formule brute
H,O

C,Hs0OH
C20H1404
CHCL;
CH3;COOH
(CeH100s)n

Kl

(NaS,03) 0.01IN
C6H14

HCI

CHs;OH
MgSO4
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111.2 Propriétes physicochimiques :
I11.2.1 Indice d'acide :

a. Définition :
L'indice d'acide est défini comme la quantité de mg d'hydroxyde de potassium requise
pour neutraliser les acides gras libres contenus dans 1 g de matiere grasse. Il est exprimé
en mg/g.

b. Principe :

La détermination de l'indice d'acide et I'acidité est basee sur la dissolution de la matiere
grasse dans un solvant (éthanol) et ensuite le titrage des acides présents avec une solution
d'’hydroxyde de potassium dans I'éthanol.

R-COOH + KOH S R-COO K + H,0

c. Préparation des solutions :

* Solution d'éthanol : 0.56 grammes de KOH alcoolique de potasse + 100 millilitres
d'éthanol (95%).
*Solution de phénophtaléine a 1% : 0.1 gramme de phénophtaléine mélangé a 20 millilitres

d'éthanol a 95% et 80 millilitres d'eau.
d. Mode opératoire :

* Prendre 1 gramme de matiere grasse et le placer dans un erlenmeyer en verre.
* Ajouter 5 millilitres d'éthanol a 95% et 5 gouttes de phénolphtalé¢ine (PP) a 0,2%.
* Neutraliser en agitant avec une solution de KOH éthanoique (0,1 mole /1) jusqu'a obtenir

une couleur rose persistante. (JORA, 2012).
e. Méthode de calcul :

L’indice d’acide est calculé par la formule suivante :
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_ Vx56.1xN
o P

1A (En mg de KOH / g d’huile)

56.1 = Masse moléculaire relative de KOH.
V :est le volume en ml de la solution titrée de KOH utilisé

N : Normalité de la solution de KOH (0.1mole /1)

P : Poids de la prise d'essai en g
-L’acidité libre peut étre exprimée en pourcentage d’acide oléique libre selon la formule [2] :

V(KOH) X N x M
P

%Ac.oléique =

V : est le volume en ml de la solution titrée de KOH utilisé,
N : est la normalité exacte, en moles /litre, de la solution titrée de KOH utilisé,
M : est le poids molaire de I’acide oléique adopté pour I’expression du résultat (282 g/mole

P : est la prise d’essai en grammes.

111.2.2. Indice de peroxyde :

a. Définition :
Le degré de peroxydation est un indicateur de I'avancement de la premiére étape. Plus
ce degré est élevé, plus I'huile est oxydée. Bien que cette oxydation soit inévitable, des
mesures prises lors de la récolte, de la trituration et du stockage permettent de la

retarder.

b. Principe :

Le principe repose sur la réaction d'oxydation de l'iodure par les peroxydes présents
dans les huiles en milieu acide. Ensuite, I'iode produit est mesuré en utilisant une

solution titrée de thiosulfate de sodium.
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|2+2Na28203 2Nal + Na28406

c.Préparation des solutions:

* Solution empois d'amidon :Environ 1 gramme d'amidon est pesé et dissous dans 100
millilitres d'eau distillée.

* Solution de thiosulfate de sodium: (Na25203) a 0.01N :Veuillez dissoudre 0,4033g de
(Na2S203) (H20) dans 250 ml d'eau distillée.

* Solution de potassium iodure (KI) :3g de Kl dans un 3 ml d'eau distillée .

*Solution de HCL :20,84ml de HCL avec 470ml eau désilée .
e.Mode opératoire :

Le taux de peroxyde de chaque huile a été mesuré conformément a la norme I'organisation
internationale de normalisation (1S03699,2007) :

* Mettre 2 g d'huile d'olive dans un bécher.
* Verser 10 ml de chloroforme et dissoudre rapidement 1'échantillon en agitant.
* Ajouter 15 ml d'acide acétique, puis 1 ml d'une solution de potassium iodure (KI).

* Fermer l'erlenmeyer, bien mélanger et le placer dans l'obscurité pendant 5 minutes, a une

température comprise entre 15 et 25 °C.

 Ajouter 75 ml d'eau distillée et agiter vigoureusement. Et on ajoute 3 a 4 gouttes d'empois

d'amidon : la coloration noiratreapparait .
» Titrer 1'iode libéré par le thiosulfate de sodium en présence d'amidon comme indicateur.

» Réaliser de la méme maniére un essai a blanc.
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a. Méthode de calcul :

_ (V' =V,) XN x1000
B P

IP

VO : est le volume de thiosulfate de sodium (ml) nécessaire pour I’essai a blanc.
V : est le volume de thiosulfate de sodium (ml) nécessaire pour le titrage.

N : est la normalité exacte, en mole par litre, de la solution titrée de thiosulfate de sodiumutilisée.

P: est la prise d’essai en grammes.

Figure 10: Echantillons avant le titrege

111.3. Indice de réfraction :

a. Définition :

Le rapport de la vitesse de la lumiére dans le vide a la vitesse de la lumiére dans un milieu
est défini comme l'indice de réfraction. Ce dernier est sans dimension car il représente

simplement le rapport des deux vitesses.
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b. Principe :

A I’aide d’un réfractométre approprié, I’indice de réfraction d’un échantillon liquide est mesuré a

unetempérature spécifiée.(1SO 6320:2017).

transparent d’indice n2 (différent de nl). Ces indices sont liés a la vitesse de propagation de

lalumiére dans ces milieux :

3 dmaicenl

Figure 11:Loi et mesure (indice de refraction).
C. Mode opératoire

Préparation de I’appareil

* Orientez les prismes vers une source lumineuse blanche (soleil ou lampe) et ouvrez la fenétre

d'éclairage de l'oculaire.
* Activez le systéme de régulation de température et attendez qu'il se stabilise a 20 °C.

* Soulevez le prisme mobile et déposez quelques gouttes de liquide sur le prisme fixe, en veillant
a recouvrir la surface entre les deux traits sans rayer le prisme (ne touchez pas la surface avec

une pipette Pasteur en verre, utilisez plutét une pipette Pasteur en plastique).
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Ensuite, rabattez doucement le prisme mobile.
* En regardant dans 1'oculaire :

- Faites apparaitre la ligne de séparation entre la zone claire et la zone sombre en tournant la

molette M.

- Tournez la molette M' pour rendre la ligne de séparation la plus nette possible et éliminer les

irisations.
- Amenez la ligne de séparation au croisement du réticule en utilisant la molette M :

L'appareil est alors réglé dans des conditions de réfraction limite.(Entre chaque lecture le

réfractometre doit étre nettoye a I'hexane)

I11.4.Saponification :
Mode opératoire :

-Peser 5 g de I'échantillon d'huile dans une fiole conique de 250 ml et ajouter 50 ml de solution.

Aprés mélange, placez-le dans un bain Maria pendant 15 & 20 minutes, a 60 °C.
-Ajouter 50 ml d'eau distillée et mélanger

-Apres cela, ajoutez 50 ml d'hexane et mélangez.

-Placez le mélange dans une ampoule a décanter

-Enfin, chaque partie est détaillée dans Becher

29



CHAPITRE 1l MATERIELLE ET METHODE

Figure 12: séparer en utilisant ampoule a décanter.

111.5. Chromatographie sur couche mince :

L’insaponifiable obtenu par extraction liquide/liquide par éther diéthylique selon la norme 1SO
3596 peut étre fractionné par chromatographie en couche mince (CCM) ou planaire (CP) sur gel
de silice ;

L’échantillon est déposé sous forme d’une bande sur la largeur de la plaque. Aprés
développement, réveélation et identification des bandes, la silice correspondant aux familles de
composés a analyser est grattée puis extraite a 1’aide de divers solvants (chloroforme, éther

diéthylique, dichlorométhane). L’ extrait est filtré, Séché puis concentré par évaporation.
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111.6.Chromatographie Gazeuse couplée Spectrometre de Masse (GC-MS) :
a. Définition :

La spectrométrie de masse est une méthode analytique qualitative privilégiée pour I'analyse
des composés organiques. Elle permet d'obtenir des données afin de déterminer la structure
des especes présentes, méme en petite quantité dans un échantillon.(La spectrométrie de
masse est utilisée pour détecter et identifier les substances présentes en séparant les composes
volatils et semi-volatils du mélange afin de les analyser de maniere quantitative et
qualitative).

b. Mode opératoire :

- Peser exactement 0,15 gramme d'huile dans un tube colique de 10 ml
-Ajouter 2,5 ml de la solution de KOH préparée
-Mélanger a la main pendant deux minutes

Apres mélange, ajouter 4 ml d'hexane et bien mélanger (jusqu'a obtention d'une solution

homogene).

Enfin, ajoutez environ 1 gramme de MgSO, préparé (qui a été séché a une température de
60°C).

-Apres avoir mélangé quelques minutes, placez-le dans la centrifugeuse (5000 tours pendant

six minutes) et dirigez-le vers le GC-MS.
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Figure 13: Balance analytique Figure 14: Centrifigeuse

Figure 15: GC-MS
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Conditions de la GC :
Le GC utilisé était un chromatographe en phase gazeuse Perkin Elmer Clarus680 couplé

a un spectromeétre de masse Clarus SQ 8T (USA) avec ionisation par impact d'électrons (El).

Equipé d'une colonne Rtx-5MS (30 m x 0,25 mm ID, 0,25 um df, RESTEK, USA)
directement couplée a un spectrométre de masse et a un gaz vecteur d’hélium a un débit de 1
mL/min. Apres trois minutes a 60 degres Celsius, le four a été portée a 175 degrés Celsius a un
taux de 5 degrés Celsius par minute, et il y est resté pendant quinze minutes. Enfin, apres cela, il
a été élevé a 220 °C pendant dix minutes a raison de 2 °C par minute.(KARRAR, 2022).
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IV.1. Caractérisation physico-chimique:
IV.1.1. Caracteres chimiques :
IV.1.1 Indice d’acide (IA) et L'acidité :

Les résultats des indices d'acidité des échantillons sont présentés dans le tableau et le

graphique ci-dessous :

Tableau 5: Valeurs selon I'indice d'acide

Echantillons El E2 E3 E4 ES E6 E7 E8
Indice
d’acide 5.049 7.293 7.854 | 42075 @ 9.2565 @ 6.171 8.976 7.293
Norme <4,0 mg de NAOH / g d’huile
C.O.l

Indice d'acide

9
8
7 _
6 _
5 . .
mIndice d'acide
4 _
3 _
2 _
1 _
0 I T T T
El E2 E3 E4 E5 E6 E7 ES8

Figure 16: Répresentation graphique de la répartition des échantillons d’huile d’olive

selon I’indice d’acide
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IV.1.1. Acidité :

L'acidité libre est un paramétre qui permet d'évaluer la détérioration des matiéres grasses suite a
un mauvais traitement ou & une mauvaise conservation. Elle permet de déterminer la quantité d'acides
gras libres résultant de I'hydrolyse des triglycérides. Elle est exprimée en pourcentage d'acide oléique et
est mesurée par la quantité de potasse nécessaire pour neutraliser les acides gras libres présents dans un

gramme de corps gras ( I'huile d'olive).(Djedioui, 2018).
Les résultats des acidités des échantillons sont représentés dans le tableau suivant :

Tableau 6: Valeurs selon lacidité

Echantillons El E2 E3 E4 E5 E6 E7 E8
Acidite
(%) 25.38 | 36.66 39.48 21.15 46.53 31.02 45.12 36.66
Norme <3.3gd’acide oléique libre /100g d’huile.
C.O.l Donc : < 33 mg d’acide oléique libre/1g d’huile.
Acidité (%)
50
45 ]
40 —
.
25 | mAcidité (%)
20 +— M -
15 -
10 -
5 — L
0 T T T T T T T 1
El E2 E3 E4 E5 E6 E7 ES8

Figure 17: Représentation graphique de la répartition des échantillons d’huile d’olive selon

U’Acidité
L’acidité des échantillons étudiés varient entre 21.15 % et 46.53 %0.
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Les recherches menées par (Benrachou et al., 2013), (Boulfane et al., 2015),(Ait Habib
et Ouikene., 2017), ainsi que(Addou., 2017) ont démontré que l'acidité libre des diverses huiles

analysees était conformeaux normes établies par le (COl).

Nos résultats(E2,E3,E5,E7,E8 ) sont en concordance avec les études menées par
(Nekrouf et al, . 2019), (Tesbia et Oulmas, 2021) et(Baghdadi, 2021), qui ont observé une
teneur élevée en acidité libre (>3,3%) dépassant fréquemment les seuils fixés par le conseil

oléicole international (COI)
Les résultats obtenus (E1, E4, E6) sont en adéquation avec le (COI).

Cette forte acidité peut étre attribuée soit au stockage prolongé des olives a l'air libre, qui
ne doit pas dépasser 5 jours, soit a un mangue de lavage et de tri des récoltes avant la trituration.
Elle peut également étre due a un stade de maturité avancé du fruit, ce qui peut entrainer des
Iésions susceptibles de contaminer I'huile. Ces facteurs conduisent a une altération de la qualité
de I'huile, qui peut étre facilement détectée au godt et par une augmentation de I'acidité.(Kherchi
et Mahdouga. 2018 .Nekrouf. et all , 2019).

IV.1.2. Pindice de peroxyde :

Figure 18: Echantillons aprés le titrage
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La répartition des échantillons d’huile d’olive selon I’indice de peroxyde : I’indice de

peroxyde le plus €levé correspond a I’échantillon EO5 et le plus bas a I’échantillon EO7 .

Les résultats des indices de peroxydes des échantillons étudiés , sont représentés dans le

tableauet le graphe suivant :

Tableau 7: Valeurs selon I'indice de peroxyde

Echantillons E1l E2 E3 E4 E5 E6 E7 ES8
Indice de 003 | 0031 @ 0027 002 | 004 | 0038 003 038
peroxyde

Norme <20 méq d’o0; actif/ kg d’huile

C.0.1 Donc :< 0.02méq d’o0y/g d’huile

I'ndice de peroxyde
0.045
0.04
0.035 — —
0.03 N — —
0.025 ——— 88— — 1 —
0.02
0.015
0.01
0.005

mI'ndice de peroxyde

El E2 E3 E4 E5 E6 E7 ES8

Figure 19: Répresentation graphique de la répartition des échantillons d’huile d’olive
selon I’indice de peroyde .

La mesure de la teneur en peroxydes dans les huiles permet d'évaluer le degré
d'oxydation primaire qui se produit pendant le stockage et/ou la fabrication de ['huile.
L'oxydation d'une huile est liée a son exposition a l'air, car les matiéres grasses peuvent s'oxyder
en présence d'oxygeéne et de certains facteurs favorisants (température élevée, eau, enzymes,

traces de métaux tels que le cuivre, le fer...) (Tanouti et al., 2011), ainsi que sa composition en
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acides gras insatures, et également en présence de lumiere. (Ouldmahieddine et Ziregsarra,
2021)

Parmi les échantillons analyses, seul I'échantillon n°4 satisfait aux criteres (COI).

La hausse de l'indice de peroxyde peut étre expliquée par la présence d'une quantité
élevée d'acides gras libres, qui s'oxydent en présence d'oxygene pour former des peroxydes

(produit principal de I'oxydation).(Ben Tekaya ,2005).

IVV.1.3.P’indice de réfraction:
Le coefficient de réfraction est une mesure qui renseigne sur le degré d'insaturation des

acides gras constituant les matiéres grasses. Une valeur élevée de I'indice de réfraction permet de

déduire la présence de liaisons doubles.(Baaziz C et all., 2005).

Les échantillons d'huile d'olive sont répartis en fonction de leur indice de réfraction, qui

varie entre 1,4706 et 1,4761 pour les échantillons analyses .

Les valeurs des indices de réfraction des échantillons sont présentées dans le tableau et le

graphique ci-dessous :

Tableau 8: répartition des échantillons d’huile d’olive selon I’indice de réfraction

Echantillons El E2 E3 E4 E5 E6 E7 E8

IpdlceFie 1.4708 | 1.4706 | 1.4708 @ 1.4705 | 1.4761 @ 1.4711 | 1.4760 @ 1.4755
Réfrection

Norme
CA 1,4677 —1,4705 (nd20)
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Figure 20: Répresentation graphique de la répartition des échantillons d’huile d’olive
selon I’indice de refrection.

Les échantillons analysés ont des indices de réfraction allant de 1,4706 a 1,4761. Les
échantillons E2 et E4 sont conformes a la norme COI (2019),aussiE1 ,E3 sont considérés comme
presque purs. En revanche, d'autres valeurs ne répondent pas a ces criteres, qui précisent un
indice de réfraction de 1,470. On peut donc dire que le reste des huiles étudiées sont

complétement impures.

Nos résultats sont proches de ceux obtenus par ADDOU, S. (2017) . La présence de
doubles liaisons peQut étre interprétée comme la cause de cette augmentation.(Bouchamaet all.,
2022).

Il convient de noter que l'indice d'acide, I'acidité, I'indice de réfraction et le niveau de
peroxyde sont tous élevés dans I'échantillon n° 5, en raison de la durée de conservation de I'huile

(Expiration).
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IVV.1.3. CCM

Figure 21: CCM de la partie insaponifiable d'un échantillon d'huile d'olive

Les réultats montrent le fractionnement partiel selon les polarités : hydrocarbures,
tocophérols, alcools aliphatiques, stérols, méthyl-stérols, dialcools triterpéniques et alcools
triterpéniques.

IV.1.3.GC-MS

Les profils chromatographiques des EMAGs gratifiés par GC-MS des échantillons des huiles

est érifiés sont présentés ci-dessous :
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Figure 23: Profil chromatographique des EMAGs de I'échantillon E8
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Figure 25: Integration du chromatogramme des EMAGs de I'échantillon E8

Tableau 9: Composition chimique des acides gras des échantillons étudiés

E8 E3

Composé tr Aire du pic tr Aire du pic
Undecanoic acid, 10-methyl-, methyl ester 22.086 31647200
Myristic acid, methyl ester 31.905 30789816
12,15-Octadecadiynoic acid, methyl ester 32.546 17968116
1,4-Benzenedicarboxylic acid, dimethyl 34.281 27757650
ester
Undecanoic acid, 10-methyl-, methyl ester 34.751 13422820
B-Hydroxydodecanoic acid 35.552 25318968
Myristic acid, methyl ester 40.328 5451206.5
9-Hexadecenoic acid 48.312 31850860
Palmitic acid, methyl ester 46.031 = 258372080 | 49.657 @ 302247424
Hexadecanoic acid, 14-methyl-, methyl ester | 48.492 2372280
Linoleic acid, methyl ester 50.242 384092896 59.351 119265904
Methyl-trans-oleate 50.347 = 467106912
Stearic acid, methyl ester 50.868 76414224 60.612 308058.813
Oleic acid, ethyl ester 59.706 | 1003474432
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Le profil dacides gras GC-MS de [I'huile dolive a montré I’acide palmitique-acide
hexadécanoique, 1’acide stéarique, ’acide octadécanoique, 1’acide oléique-(9Z)-octadéc-9-énoique ;

’acide linoléique-(9Z,12Z)-et 1’acide octadéca-9,12-diénoique.

La composition en acides gras est présentée dans le tableau Ill. Les acides gras les plus abondants
sont 1’acide oléique, 1’acide linoléique, I’acide palmitique et ’acide stéariques ; qui représentent 98% de
la composition des graisses totales acides. Tous les échantillons étaient riches en acide oléique (C 18:1), Il
variait entre (66%-77%). Cependant, 1’analyse de la variance a révélé une différence trés hautement

significative (p<0.001) pour ’ensemble des acides gras identifiés.

La composition de I'huile d'olive extra vierge est le résultat de plusieurs facteurs tels que le
potentiel génotypique, les facteurs environnementaux, la maturation des fruits, le moment de la récolte,
les facteurs agricoles (irrigation, ensoleillement, gestion du verger) et aussi des facteurs technologiques
comme la méthode appliquée pour l'extraction de I'huile ou les conditions de stockage (Criado 2004). La
concentration des composants mineurs et majeurs des fruits change et dépend de toutes ces variables. En
dehors de cela, le processus de maturation des olives dure quelques mois au cours desquels les conditions
atmosphériques, environnementales et agricoles jouent un réle trés important malgré le contrdle génétique
strict qui peut étre appliqué (Boskou2006) (Conde 2008). Au cours du processus de maturation et de
maturation, l'activité photosynthétique diminue a mesure que la teneur en huile des fruits augmente. Au
premier stade de maturation, appelé stade vert, les fruits mdrs ont déja acquis leur taille finale, de sorte
que la maturation se poursuit et les chlorophylles de la peau sont lentement remplacées par des
anthocyanes, transformant les olives du vert au violet foncé ou au violet jusqu'a la fin du processus de
déchirage. Ces changements de couleur définissent les stades tachetés, violets et noirs. Les olives ont la
teneur en composés phénoliques la plus élevée a la phase entre la peau verte et la peau plus foncée, et par
conséquent, le degré de maturation est un facteur important pour définir le bon moment de récolte qui

donnera naissance a I'huile d'olive de la meilleure qualité (Kalogeropoulos,2015).
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Conclusion
En Algérie, I’oléiculture représente la culture fruitiere la plus répandue, I’oléiculture

constitue une source de revenus pour la population rurale en Algérie, ainsi il est important de

maitriser les parameétres responsables de la qualité de I’huile d’olive produite.

L’huile d’olive est considérée comme un produit fragile vis-a-vis du risque d’éventuelle
contamination, il est donc nécessaire d’établir un control vigilant pour la garantir.En effet, le
degré de maturité des olives, le cultivar, les conditions de stockage (la durée, la température,
I’emballage...) et le transport, le systtme de récolte, le systetme d’extraction, facteurs
pédoclimatiques et géographiques, sont autant de facteurs qui affectent la qualit¢ de I’huile

d’olive.

Notre travail a pour objectif d'étudier les indicateurs de la qualité de quelques huiles
d'olive d'Algérie en se basant sur la vérification de la conformité de la qualité aux normes
internationales par la détermination des caracteres physico-chimique (l'idice d'acide
,saponification, 1’acidité, I’indice de peroxyde, analyse de CCM , et I’analyse du profil en acides

gras).

Les réultats ont montré que les échantillon étudiés étaient conformes aux normes du
conseil international d’huile d’olive et que Les acides gras les plus abondants sont l’acide
oléique, 1’acide linoléique, 1’acide palmitique et 1’acide stéariques ; qui représentent 98% de la
composition des graisses totales. Plusieurs échantillons se sont montrés particuilerement riches

en acide oléique.

Des études supplémentaires devraient s’interesser a I’évaluation de la qualité de I’huile
d’olive algérienne qui suscite un intérét économique grandissant.
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Abstract:

The study focused on comparing the quality of olive oil produced in various regions of
Algeria, with a focus on physical and chemical standards such as acid number, acidity, peroxide
value, gas chromatography analysis, as well as sensory taste standards. The results showed that
the samples studied complied with the standards of the International Olive Oil Council and that
the most abundant fatty acids are oleic acid, linoleic acid, palmitic acid and stearic acid; which
represent 98% of the composition of total fats. Several samples were found to be particularly rich
in oleic acid.

Keywords : Olive oil, Quality, indicators, Fatty acids, GC-MS
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Résumé :

L'étude s'est concentrée sur la comparaison de la qualité de I'huile d'olive produite dans
diverses régions d'Algérie, en mettant I'accent sur les normes physiques et chimiques telles que
I'indice d'acidité, I'acidité, I'indice de peroxyde, lI'analyse par chromatographie en phase gazeuse,

ainsi que les normes de go(t sensoriel.

Les réultats ont montré que les échantillon étudiés étaient conformes aux normes du
conseil international d’huile d’olive et que les acides gras les plus abondants sont 1’acide oléique,
I’acide linoléique, I’acide palmitique et I’acide stéariques ; qui représentent 98% de la
composition des graisses totales. Plusieurs échantillons se sont montrés particuilerement riches

en acide oléique.

Mots clés : huile d’olive, qualité, indicateur, acides gras, GC-MS



