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Résumé :

La présente investigation vise a caractériser treize échantillons d’huile d’olive
provenant de plusieurs zones de 1’Algérie, tout en évaluant leurs teneurs en composants
mineurs de la fraction insaponifiable ainsi que leurs  activités antioxydantes et
antibactériennes a 1’égard de huit souches ATCC potenticllement pathogenes. Sur le volet
organoleptique et physico-chimique, les huiles objet de cette étude sont conformes aux
normes internationales (COI 2013,2019) avec des différences hautement significatives (p<
0,0001). De méme, les teneurs les plus importantes en polyphénols totaux ont été enregistrées
pour les extraits des huiles de Skikda (207,97 + 1,75 mg d’acide gallique / Kg) et Tissemsilt
(202,97 + 2,67mg d’acide gallique / Kg). Aussi les teneurs en flavonoides totaux et en O-
diphénols dans les différents extraits étaient variable ; les extraits des huiles d’Ain Defla et
Blida ont été les plus riches, tandis que 1’extrait de 1’huile de Jijel a été seulement le plus
riche en flavonols avec une valeur de 258,22 + 13,00 mg / kg. Des activités antioxydantes
exprimeées par le taux de réduction de DPPH, le blanchissement du B-caroténe et la réduction
du radical ATBS + variables ont été observées. Nous avons enregistré une corrélation
négative (r = -0,45) entre les teneurs en polyphénols totaux, en flavonoides totaux (r = -0,10),
en O-diphénols (r = -0,43) dans les huiles et la réduction du DPPH. Cette corrélation est assez
faible (r = 0,32) entre la teneur des huiles, en flavones et flavonols et I’IC50 correspondante.
Inversement, les teneurs en polyphénols totaux, en flavonoides totaux et en O-diphénols sont
fortement corrélée au blanchissement du B-carotene avec des coefficients de corrélation (r =
0,75, r = 0,60 et r = 0,83 respectivement). Les souches bactériennes montrent un
comportement variable entre la sensibilité, I’extréme sensibilité et la résistance vis-a-vis des
extraits phénoliques, avec une corrélation négative entre la teneur en polyphénols totaux et
I’activité antibactérienne. Alors que les CMI les plus faibles ont été enregistrées avec les
extraits qui ont donné les diametres des zones d’inhibition les plus élevées. Avec une
similitude de Pearson R = 0,98 ; les huiles sont représentées en trois classes différents selon
leur origine géographique, 1’huile de Tissemsilt figure dans une classe a part. Ces résultats
ont mis en évidence I’importance de I’huile d’olive Algérienne en termes de variabilité dans
sa composition, et richesse en constituants mineurs de la fraction insaponifiable (polyphénols
totaux, flavonoides totaux, flavones et flavonols) dotés de pouvoirs antioxydants et

antibactériens non négligeables. D’ou le mérite que cette huile soit mieux valorisée.

Mots clés : activité antioxydante, activité antibactérienne, fraction insaponifiable, huile

d’olive, origine algérienne.



Abstract :

The present investigation aims to characterize thirteen samples of olive oil from several areas
of Algeria, evaluating their content of minor components of the unsaponifiable fraction than
evaluate their antioxidant and antibacterial activities against eight potentially pathogenic
ATCC strains. On organoleptic and physico-chemical characterization, the olive oil samples
agree with prescribed international standards (COIl 2013, 2019) with highly significant
differences (p < 0.0001). The total polyphenol content in the samples varied significantly (p<
0,0001) from one extract to another and the most important values were recorded to the
extracts of Skikda and Tissemsilt (207.97 + 1,75 mg gallic acid/Kg and 202.97+ 2,67mg
gallic acid/Kg respectively). The contents of total flavonoids and O-diphenols in the different
extracts were variable; the extracts of Ain Defla and Blida were the richest, while the extract
of Jijel was only the richest in flavonols with a value of 258.22 + 13.00 mg / kg. The
antioxidant activity of the phenolic extracts was evaluated by the DPPH radical trapping test ,
bleaching of B carotene and the reduction of the ATBS + radical variable. A negative
correlation (r = -0.45) was recorded between the contents of total polyphenols, of total
flavonoids (r = -0.10) and of O-diphenols (r = -0.43) contains in oils and the reduction of
DPPH. This correlation is relatively low (r = 0.32) between flavones and flavonols
concentrations in oils and their corresponding IC50. But inversely, the total polyphenols, total
flavonoids and O-diphenols levels in olive oil samples are strongly correlated with the
bleaching of p-carotene (r = 0.75, r = 0.60 and r = 0.83 respectively). Bacterial strains
showed variable behavior between sensitivity, extreme sensitivity and resistance to phenolic
extracts. While the lowest MICs were recorded with the extracts which gave the diameters of
the highest zones of inhibition. Oils are represented in three different classes with a Pearson
of similarity R = 0.98; where Tissemsilt Oil is in a class of its own. These results highlighted
the importance of Algerian olive oil in terms of variability in its composition, and richness in
minor constituents of the unsaponifiable fraction (total polyphenols, total flavonoids, flavones
and flavonols) endowed with antioxidant powers and non-negligible antibacterial ones. Hence

the merit that this oil is better valued.

Keywords: antioxydant activity, antibacterial activity, unsaponifiable fraction, olive oil

unsaponifiable fraction, olive oil, Algerian origin.
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Introduction générale

Introduction générale

L'olive et son huile ont toujours été les composants clés du régime méditerranéen
pendant trés longtemps, en raison de leur haute qualité nutritionnelle et de leurs effets positifs
sur la santé (Muto et al., 2015 ; Storniolo et al., 2017). Les huiles d'olive vierges sont les
huiles obtenues du fruit de l'olivier uniquement par des procédés mécaniques ou d'autres
procédés physiques dans des conditions thermiques qui n'entrainent pas d‘altérations et n'ayant
subi aucun traitement autre que le lavage, la décantation, la centrifugation et la filtration. Elles
sont composées d’une fraction saponifiable et une fraction insaponifiable représentées

principalement par des composés phénoliques (Lama et al., 2017).

Si les acides gras sont les constituants majeurs de I’huile d’olive, ce sont les constituants
mineurs qui permettent son authentification, tant sur le plan de la provenance géographique
que sur sa qualité physico-chimique (Henry, 2003 ; Bouskou, 2015). Cette fraction dite
mineure est constituée d’une large gamme de métabolites secondaires qui contribuent a la

flaveur, a la stabilité et a la valeur nutritionnelle de 1’huile.

La présence, le profil et le contenu de ces micronutriments fonctionnels dans les olives
se reflete dans I'huile correspondante. Ce profil est conditionné par le cultivar d'olive, les
conditions génétique et pédoclimatiques mais aussi par la maturité des olives et les techniques

d’extraction et de conservation de 1’huile.

La composition distincte de ’huile d’olive lui confere un nombre illimité de bienfaits
sur la santé humaine qui peuvent aller de plusieurs activités biologiques et propriétés
pharmaco-nutritionnelles jusqu’a la protection contre différents cancers passant par des effets
cardioprotectrices et immunomodulatrices (Sordini et al.,2013 ; Estruch et al., 2018 ; Romani
et al.,2019)

Des effets antioxydants de I’huile d’olive, spécialement extra vierge, ont été analyses en
profondeur compte tenu de la corrélation entre le stress oxydatif et les athéroscléroses, a titre
d’exemple 1’étude de Hernéez et al.(2015) ; Hohmann et al. (2015); George et al. (2019) qui
ont démontré la réduction des dommages oxydatifs lipidiques et la diminution des LDL oxydes
de maniere dose-dépendante.

Les activités antitumorales et anticancéreuses de I’huile d’olive ont été largement
étudiées et mis en évidence a la fois in vitro avec des cultures cellulaires et in vivo avec des
modeles animaux. Fini et al. (2008) ; Menendez et al. (2008) ; Hernaez et al.(2017) ont
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montré que la fraction phénolique de I'huile d’olive extra vierge et des composes spécifiques
comme I'hydroxytyrosol, lI'acide caféique,le 1-acétoxypinorésinol et le pinorésinol ont une
activité antitumorale contre les lignées cellulaires du cancer du sein tandis que De Pablos et
al.(2019) ; Moorthy et al. (2020) ont mis en évidence l'effet synergique de ces composés qui
possedent ensemble des activités cytotoxiques contre les cellules mammaires, pulmonaires et

prostatiques.

Dans un autre contexte, plusieurs travaux ont mis [’accent sur les activités
antimicrobiennes des extraits phénoliques de 1’huile d’olive. Citons par exemple les travaux
de Yildiz et Uylaser (2011) ; Cicerale et al. (2012) ; Dagdelen (2016) qui ont élucidé I’effet
antibactérien des composés phénolique de quelques échantillons d’huile d’olive d’origine
Turque contre Helicobacter pylori, Escherichia coli, Clostridium perfringens, Bacteroides,
Streptococcus mutans, Staphylococcus aureus, Listeria monocytogenes, Yersinia sp.,
Salmonella enterica, Enterococcus faecium, Enterococcus faecalis, Shigella sonnei et

Candida albicans.

De méme, Laincer et al. (2014) ont également montré 1’activité antibactérienne des
extraits phénoliques obtenus des huiles d’olive Algérienne a 1’égard de quelques bactéries
Gram positif et Gram négatif : Bacillus subtilis, Staphylococcus aureus, Listeria innocua,

Escherichia coli, Pseudomonas. Aeruginosa et Klebseilla pneumoniae.

Bien qu’elle ne contribue qu’a environ 3 % du marché mondial des huiles
végeétales alimentaires, 1’huile d’olive fait 1’objet d’un intérét croissant de la part de
nouveaux pays, notamment grace aux résultats des recherches scientifiques qui confirment
les caractéristiques positives de cet “ or liquide > et sa place fondamentale dans la diete
méditerranéenne. De nos jours, 1’oléiculture présente sur les cing continents permet la
production de I’huile d’olive au niveau de 56 pays dans le monde avec une production

mondiale estimée a 3,1 millions de tonnes pour la campagne 2019/2020 (COl, 2020).

En Algérie, L'oléiculture est I'un des secteurs stratégiques et 1’huile d’olive est un trésor
national d’utilité publique et un précieux carburant pour I’économie. De ce fait, ¢’est grace
aux efforts constants des pouvoirs publics qui ont déployé énormément de moyens pour
développer la filiere oléicole, et ce a partir des années 2000. A parti de 1a, la production de
I’huile d’olive a été croissante pour enregistrer le niveau le plus élevé ces cinq derniéres années et
atteindre en 2020 les allants tours de 120000 tonnes (Fraihat et al., 2017 ; FAOSTAT, 2020)

classant ainsi I’ Algérie a la septiéme place des producteurs mondiaux et la troisieme Africaine
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apres la Tunisie et le Maroc avec 1,7% de la production mondiale (COIl, 2020a ; FAOSTAT,
2020).

L’Algérie a fait également beaucoup de progrés dans le but d’améliorer la quantité de
production et la qualité des huiles vierges et vierge extra d’ou elle a gagner deux médailles
d’or et deux titres gourmets pour leurs huile d’olive (AVPA, Paris 2020) dans le 18°™e

Concours International des huiles a Paris.

La production et la composition chimique de 1’huile d'olive vierge sont influencées par
des facteurs génétiques (cultivar) Mousa et al. (1996), environnementaux et agronomiques
(caractéristiques édaphologiques et des conditions climatologiques) (Criado et al., 2004 ;
Issaoui et al., 2007 ; Aparicio, 2016).

I1 existe de trés nombreuses données sur la caractérisation et la composition de 1’huile
d’olive d’origines variées (Bulgarie, Espagne, France, Gréce, Italie, Maroc, Portugal et
Tunisie) (Di Giovacchino et al., 2002 ; Dhifi; al., 2005; Pardo et al., 2007 ). Plusieurs
études ont été effectuées pour corréler la composition chimique de I’huile d’olive et sa qualité
avec l'origine géographique ainsi qu’avec les procédés d’extraction a 1’aide de méthodes
chimiométriques tels que 1’Analyse en Composante Principale (ACP), 1’Analyse
Discriminante, et la Classification Hiérarchique (Gigliotti et al., 1993 ;Benabid, 2009 ;
Guissou et al., 2018 ).

En Algérie, il n’existe que peu de données récentes sur les huiles d’olive issues des
principales régions oléicoles et extraites par différents procédés d’ou I’intérét de mener cette
étude qui vise a caractériser dans un premier volet treize échantillons d’huile d’olive,
provenant de plusieurs régions oléicole en Algérie (Est, Ouest et Centre), évaluer dans un
deuxiéme, les teneurs de certains constituants de la fraction insaponifiable, puis déterminer
dans un troisieme volet leurs activités antioxydantes et antibactériennes a 1’égard d’une
gamme importante de souches bactériennes potentiellement pathogenes pour corréler enfin
les caractéristiques des huiles objet de cette étude avec leur origine géographique a 1’aide de

méthodes chimiométrique.
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Chapitre I: Revue de littérature

. Apercu général sur Polivier et I’oléiculture

L'origine de l'olivier a été le sujet de plusieurs débats. Bien que des fossiles datant de la
période tertiaire aient prouvé 1’existence d'un ancétre de 1'olivier en Italie (Terral et al., 2007 ;

El Bouzidi et Ouahidi, 2016).

Les decouvertes archéo-botaniques de noyaux d'olive dans les habitats humains
remontent a environ 780 000 ans, il a été démontré que des cavités de rochers ont servi pour le

pressage des olives en créte (Terral et al., 2009 ; Aggoun Arhab, 2016).

L’Olivier méditerranéen (Olea europaea subsp europaea) fut I’un des premiers arbres a
étre domestiqués et est actuellement de grande importance agricole dans la région
méditerranéenne comme source d’huile d’olive (Kailis, 2017). Les bases moléculaires qui
sous-tendent les différences phénotypiques entre les cultivars domestiques, ou entre les
oliviers domestiques et leurs parents sauvages, restent mal comprises. D’aprés Cruz et al.

(2016), I’olivier sauvage et cultivées a 46 chromosomes (2n).

L'olivier est 1’un des arbres qui occupent une place importante dans l'arboriculture

fruitiere méditerranéenne car I’implantation des oliveraies en Europe méditerranéenne est

limitée au Nord au 458™M€ degré de latitude, limite imposée par les froids hivernaux et les
fréquentes gelées printaniéres, il ne dépasse pas le cap du Sud de la France, de la
Yougoslavie, ainsi que certaines superficies des territoires de la Gréce, Portugal, et autres

pays de la rive Nord de la méditerranée (Barranco et Rallo, 2005 ; Angles, 2016).

Actuellement, il est considérée comme un élément majeur de I'économie agricole
dans certains pays de cette region. Ses vertus nutritives et curatives ne sont pas a démontrer
vu que son huile est utilisée en consommation directe, et aussi dans les domaines de la

médecine et de la cosmétologie (Goldschmidt, 2013).

1. Oléiculture dans le monde et en Algérie

L’olivier est classé dans la famille des Oléacées ou 1’on rencontre aussi le fréne et le
lilas. Le genre est appelé Olea et comporte 30 especes différentes réparties sur la surface du
globe. L’espece qui est cultivée dans le bassin méditerranéen est I’Olea europea, dans
laguelle sont rencontrés 1’oléastre ou olivier sauvage, et I’olivier cultivé (Olea europea

sativa) (Terral et al., 2007 ; Rabiei et Tahmasebi, 2012). La classification botanique de
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I’arbre d’olivier d’aprés Muzzalupo et Chiappetta (2012) est la suivante :

Clade : Asteridae

Famille : Oleaceae

Genre : Olea

Espece : europaea

Sous especes : cupidata
cerasiformis
guanchica
laperrinei
europea

Variétés : europaea (ou sativa)

Sylverstris

Certains travaux de recherche ont indiqué que le patrimoine génétique oléicole
mondial est constitué par plus de 2600 variétés différentes (Muzzalupo et al., 2002 ;
Muzzalupo et Chiappetta, 2012). L’olivier a développé une  plate-forme variétale
caractéristique pour chaque aire de culture, prés de 1250 variétés cultivées dans 54 pays
sont conservées dans pres de 100 collections qui ont été incluses dans la base de données
du germoplasme de I’olivier de la FAO, la plus grande partie de ces cultivars vient
des pays de I’Europe méridionale et d’Afrique du nord: I’Italie avec 610 cultivars,
I’Espagne 280 cultivars, la France 100 cultivars, la Gréce 101 cultivars, la Tunisie 70
cultivars et 1’ Algérie avec 150 cultivars (FAOSTAT, 2020).

En Algeérie, L'oléiculture constitue une source de subsistance pour de nombreuses
familles et 1’'une des principales essences fruitiéres, la superficie oléicole s’étend sur plus
du 1/3 (preés de 34,09%) de I’espace dévolu aux cultures fruitieres arborescentes, sur
une superficie d’environ 383443 ha . Les oliveries sont principalement cultivés dans
les zones cotiéres du pays. Les principaux et les plus anciens vergers oléicoles se trouvent
dans les régions montagnardes et les collines recouvrant une surface de 195 000 hectares
ainsi que dans les plaines occidentales du pays (Mascara, Sig, Relizane etc...) et dans
les vallées comme la Soummam. Cette superficie a bien nettement augmenté par la
mise en place d’un programme national pour le développement de 1’oléiculture intensive
dans les zones steppiques, présahariennes et sahariennes (Msila, Biskra, Ghardaia, etc
(Lamani et Ilbert, 2018).
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2. Olives

L’olive fruit de I’olivier, est une drupe plus ou moins ellipsoidale de taille variable
selon la variété (Figure 1). Elle se compose de trois parties: le noyau (ou endocarpe),
la pulpe (mésocarpe) et la cuticule (épicarpe). La composition chimique de I’olive
variée en fonction de plusieurs parametres dont la variété, le climat et les conditions
culturales (Bouskou, 2015 ; Faghim et al., 2016).

Coupe longitmadinale Coupe transversale

Or~aire

Epicarpe — \\'/ " stérile

Mesocarped.
I Pulpe

Endocarpe = \

O~vaire

ferdle

Figure 1 : Schéma d’une coupe transversale d’une olive (Bianchi, 2003)

La Drupe est majoritairement composée d’eau, de glucides et d’huile ainsi que des
protéines, cellulose, acides organiques, pigments, minéraux et polyphénols qui sont aussi des

constituants importants (Boskou, 2015).

Les olives fraiches peuvent contenir jusqu'a 70 % d'eau, 5- 30 % d'huile, 20 % de glucides,

6 % de cellulose, 1,5% proteines et 1,5 % de minéraux (Kailis, 2017).

3. Caractéristiques des principales Variétés d’olives répondus en Algérie

D’aprés Domingez-garcia et al. (2012), Le patrimoine oléicole Algérien comprend une
diversité variétale répartie sur ses différentes régions oléicoles, il est composé de 150 cultivars
d’olives représentés majoritairement par des arbres vieux, cultivés localement et utilisant des

criteres locaux pour leur appellation.

Sur I’ensemble des 150 variétés recensées, seules 36 locales ont été identifiées sur la

base de discriminateurs morphologiques du COI par Mendil et Sebai (2006).
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L’identification des  cultivars de I’olivier est souvent basée sur des descripteurs
morphologiques, biochimiques et agronomiques qui sont influencés par les facteurs
environnementaux et la période de maturation du fruit (exemple "Chetoui"; maturation
tardive d’hiver) ou leur site d’origine (exemple Chemlal de Kabylie). Une identification
précise des cultivars permettra une gestion durable du patrimoine oléicole. Cela n’est
possible qu’a travers l’utilisation des marqueurs moléculaires, non seulement pour
I’identification ; mais aussi pour la préservation et la valorisation de la diversité
génétique de nos ressources locales lors de la planification de nouvelles aires de culture

et la réalisation des programmes d’amélioration (Lamani et llbert, 2018).
3.1. Variéteé Sigoise

La variété Sigoise occupe 25% de potentiel oléicole Algérien, sa production est
utilisée a double fin : a ’extraction d’huile avec un rendement moyen qui varié entrel8 et
22 %, ou bien destinée pour la table. Cette variété est connue par sa productivité moyenne
et alternante. C’est une variété moyennement résistante au froid et a la sécheresse, tolérante

aux eaux salées. Elle est un bon pollinisateur de Chemlal (Lamani et llbert, 2016a).
3.2. Variété Chemlal

Cette variété représente environ 40 % du verger oléicole Algérien cultivée
essentiellement en grande Kabylie ou elle occupe une place importante dans 1’économie de
la région. 1l ne s’agit pas d’une variété mais probablement d’une population, car il existe
plusieurs types de Chemlal : - Chemlal de Tizi Ouzou - Chemlal précoce de Tazmalt - Petite
Chemlal pendante - Chemlal de I’Oued Aissa - Chemlal Blanche d’Ali- Chérif .Son
rendement en huile est de I’ordre de 18 % a 24 %. Elle est réputée pour produire une huile
d’excellente qualité. Chemlal est une Variéte rustique, tardive, avec une productivité élevée
et peu alternante, autostérile et toujours associée a d’autres variétés qui assurent sa

pollinisation comme Azeradj et Sigoise (ONFAA, 2016).
3.3. Varieté Aberkane

Variété rustique, sa Floraison est Precoce avec une productivité faible et alternante.
Elle est localisée en altitude supérieure, son rendement en huile est de 16 a 20%. Aberkane

est utilisée aussi pour la consommation directe (ONFAA, 2016).
3.4.Variété Bouichret

Variété rustique et tardive avec une productivité moyenne et alternante, se rencontre

en association avec les variétés Aharoun et Chemlal utilisée seulement pour 1’extraction de
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I’huile avec un rendement de 20 a 24% (ONFAA, 2014).
3.5.Variété Bouchouk

Cette varieté est cultivée surtout dans la basse vallée de I’Oued Soummam, en petite
Kabylie, mais elle se trouve également en grande Kabylie en mélange avec Chemlal et dans
I’est du pays (Constantine). Il existe plusieurs types de Bouchouk suivant la localisation des
aires de culture : - Bouchouk de Guergour - Bouchouk de Sidi Aich - Bouchouk lafayette
(Bougad). Les fruits sont relativement gros (3 a 5g) avec une teneur en huile de 16 a 20%.
C’est une variété a deux fins (huile et conserve) (ONFAA, 2016).

3.6.Variété Azeradj

Résistante a la sécheresse, d’Origine de Kabylie (Seddouk-Bejaia), Elle occupe 10%
de la superficie oléicole nationale, souvent en association avec la variété Chemlal dont elle
est le pollinisateur, cette variété est utilisée a double fin ; huile avec un rendement de 24 a
28% et olives de table (ONFAA, 2017).

3.7. Limli

Représente 8% du verger oléicole national, elle se rencontre dans la région d’Oued

Soummam (ONFAA, 2016).
3.8. Rougette de Mitidja, rougette de Guelma et Blanquettes de Guelma

Ce sont des variétés a huile installée dans la plaine de Mitidja, sur le piémont de
I’Atlas, a faible altitude, comme elles se trouvent en association dans la région Est du pays
(ONFAA, 2016).

3.9. Variétés introduites

Représentées d’ aprés ONFAA (2016) principalement par :

- Cornicabra et Sévillane: La premiére est tardive et la deuxiéme est précoce ;

d’origine Espagnole, elles se localisent a I’Ouest du pays.

-Frantoio et Leccino : Introduites récemment, d’origine Italienne.

- Lucques : d’origine Frangaise, elle est souvent associee a la Sigoise.

-Gordal et Verdial : originaires d’Espagne
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I1. Huile d'olive
1. Définition
Selon le CODEX STAN 33-1981 (2017), « C’est L’huile provenant uniquement de

I’olivier (Olea europaea L.). A I’exclusion des huiles obtenues par solvants ou par procédés
de réestérification et de tout mélange avec des huiles d’autre nature ».

L'huile d'olive se caractérise par son parfum délicat et unique. Cet arome tres particulier

estdl a toute une gamme de composants présents a tres faibles concentrations.
2. Dénominations commerciales

Les dénominations de vente de I'huile d'olive font l'objet d'une réglementation
Européenne selon une méthodologie définie par le COI (2016). Elle comporte a la fois des
analyses physico- chimiques visant a évaluer la qualité des matiéres premiéres et la
fraicheur des produits ainsi qu'une dégustation par un jury d'experts. L'huile d'olive est le
seul produit alimentaire pour lequel I'évaluation organoleptique est prise en compte pour
déterminer sa classification (De Alzaa, 2018).

2.1. Huiles d'olive vierges

Huiles obtenues a partir du fruit de I'olivier uniqguement par des procédés mécaniques
ou d'autres procédés physiques, dans des conditions, qui n'entrainent pas d'altération de
I'huile, et qui n'a subi aucun traitement autre que le lavage, la décantation, la centrifugation
et la filtration; a I'exclusion des huiles obtenues par solvant, par adjuvant a action chimique
ou biochimique, ou par des procédés de réestérification et de tout mélange avec des huiles
d'autre nature (Muzzalupo et al.,2012 ; COI, 2017). Ces huiles font I'objet du classement
exhaustif et des dénominations suivantes :

2.1.1. Huiles d’olive vierges propres a la consommation
a. Huile d'olive vierge extra

Huile d'olive vierge dont l'acidité libre, exprimée en acide oléique, est au maximum
de 0.8 g pour 100 g et dont les autres caractéristiques sont conformes a celles prévues pour
cette catégorie. En France, on ne trouve quasiment que de l'huile vierge extra, cette
dénomination est obligatoirement portée sur I'étiquette, elle seule garantit la qualité de
I'nuile (COI, 2017).



Revue de Tittérature

b. Huile d’olive vierge

Huile d'olive vierge dont l'acidité libre, exprimé en acide oléique, est au maximum de
2 g pour 100 g et dont les autres caractéristiques sont conformes a celles prévues pour cette
catégorie (COI, 2017).

c. Huile d'olive vierge courante
Huile d'olive vierge dont I'acidité libre exprimée en acide oleique est au maximum de

3.39/100g et dont les autres caractéristiques correspondent a celles prescrites pour cette
catégorie (Codex, 1981 ; COlI, 2017).

2.1.2. Huile d'olive vierge non propre a la consommation

Dénommée également, huile d'olive vierge lampante est I'nuile d'olive vierge dont

I'acidité libre exprimée en acide oléique est supérieure a 3.3 grammes pour 100 grammes

(COlI, 2015).

2.2. Huile d'olive raffinée

Elle est obtenue par le raffinage d'huiles d'olives vierges dont I'acidité libre, exprimée
en acide oléique, ne peut étre supérieure a 0.3g pour 100g d'huile et dont les autres
caractéristiques sont conformes a celles prévues pour cette catégorie (Codex, 1981 ; COI,
2017).

2.3. Huile d'olive

Huile constituée par le coupage d'huile d'olive raffinée et d'huiles d'olive vierges
propre a la consommation humaine. Son acidité libre exprimée en acide oléique et au

maximum de 1g/100g et ses autres caractéristiques correspondent a celles prescrites pour

cette catégorie (COI, 2015).

2.4. Huile de grignons d'olive

D’aprés le COI (2020a) est I'huile obtenue par traitement aux solvants ou d'autres
procedes physiques, des grignons d'olive, a I'exclusion des huiles obtenues par des procédés
de réestérification et de tout mélange avec des huiles d'autre nature, Elle est commercialisée

selon les dénominations et définitions ci- apres:
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2.4.1. Huile de grignons d'olive raffinée

Huile obtenue a partir d'huile de grignons d'olive brute par des techniques de raffinage
n'entrainant pas de modifications de la structure glycériques initiale. Son acidité libre
exprimée en acide oléique est au maximum de 0.3g9/100g et ses autres caractéristiques
correspondent a celle prescrites pour cette catégorie (codex, 2003).

2.4.2. Huile de grignon d'olive

Huile constituée par un coupage d'huile de grignons d'olive raffinée et d'huiles d'olives
vierges dont I'acidité libre, exprimée en acide oléique, est inférieure a 3g pour 100g d'huile.
L'acidité libre de cette catégorie ne peut étre supérieure a 1.5 g pour 100 g d'huile. Il
s’appelle grignon le résidu sec de la pate d'olives. Ce terme est équivalent a celui de
tourteau (Castiglione, 1993 ; COI, 2020a).

I11. Economie mondiale et Algérienne de I’huile d’olive

De nos jours, I’oléiculture présente sur les cing continents permet la production de
I’huile d’olive au niveau de 56 pays dans le monde. D’autant plus que 1’émergence récente de
nouveaux pays producteurs et exportateurs a durci la compétitivité pour la conquéte du

marché de ’huile d’olive.

La production mondiale de 1’huile d’olive a été estimée a 3,1 millions de tonnes pour la
campagne 2019/2020. Néanmoins certaines techniques culturales aboutissant & la présence de
résidus pesticides dans les huiles, ainsi que des pratiques dites d’adultération (coupage des
huiles afin d’améliorer leur qualité ou de cacher un défaut ou de tenter de falsifier) relevant de
la fraude font que leur authentification et tracabilité devient un critére obligatoire pour leur
commercialisation a juste valeur. Malgré toutes ces considérations, peu ou prou sont les

travaux menés autour de la tragabilité de I’huile d’olive (COI, 2020).
1. Marché mondial de I’huile d’olive
1.1. Production et consommation

La production de I’huile d’olive est trés fortement concentrée sur les pays cotiers de la
méditerranée et plus particulierement avec un groupe de neuf pays qui réalisent a eux seuls
pres de 92% de la production mondiale. Le tableau 1 montre 1’évolution de la production

mondiale de I’huile d’olive ces derniéres années.
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Tableau 1: production internationale de 1’huile d’olive (FAOSTAT 2020; COI ,2020b)

Pays producteurs 2016/2017 2017/2018 | 2018/2019 | 2019/2020
(tonnes) (tonnes) (tonnes) (tonnes)

Total de la Production mondiale | 2538000 2854000 3094000 3121000
Pays Européen 1744500 896000 2264000 1989000
Espagne 1283600 1150000 1790000 1230000

Grece 195000 300000 120000 322000

Italie 182300 320000 174000 300000

Portugal 694000 110000 100000 120000

Turquie 177000 220000 194000 225000

Maroc 110000 120000 200000 300000

Tunisie 100000 140000 350000

Algérie 63000 80000 97000 120000

Reste des pays du COI (Egypte, | 155000 177 000 279000 154000

Jordanie, Argentine...)

1.2. Exportations et importations

Bien qu’elle ne contribue qu’a environ 3 % du marché mondial des huiles
végétales alimentaires, 1’huile d’olive fait 1’objet d’un intérét croissant de la part de
nouveaux pays, notamment grace aux résultats des recherches scientifiques qui confirment
les caractéristiques positives de cet « or liquide » et sa place fondamentale dans la diéte

méditerranéenne.
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74% des exportations mondiales sont assurées par trois pays, en |’occurrence,
I’Espagne, 1’Italie et la Tunisie. A noter que pour la Tunisie, la majorité de sa production, soit

plus de 75%, est destiné a 1’exportation (COI, 2020).

A T’instar des exportations, les importations mondiales de I’huile d’olive elles aussi,
connaissent une progression au cours de ces dernieres années; 1’ouverture de la
consommation de 1’huile d’olive a fait apparaitre des nouvelles destinations avec les Etats unis
d’Amérique, le Brésil, le japon, le canada et la chine. Le premier pays importateur de I’huile

d’olive est les Etats unis d’Amérique avec 35% des importations mondiales.
1.3. Prix de I’huile d’olive

Les prix moyens de I’huile d’olive extra vierge variée dans les quatre premiers

producteurs mondiaux comme 1’indique le tableau 2 :

Tableau 2 : les prix internationaux de 1’huile d’olive (COI, 2017/2020)

2016 2017 2018 2019 2020

€/kg €/kg €/kg €/kg €/kg
Espagne 3,98 3,92 4,30 2,21 2,01
Italie 5,87-66% 5,87 3,53 4,95 2,90
Gréce 3,76-30% 3,76 3,38 2,68 2,20
Tunisie 4,25-2,8% 4,25 3,49 3,43 3,43

Selon le COI (2020b), la consommation mondiale de 1’huile d’olive a enregistré aussi
une légere hausse en 2019 et en 2020 .Toutefois une augmentation du décalage entre 1’offre et

la demande a été observée.

Cette tendance du marché mondial a engendré, en conséquence, une baisse des prix sur
plusieurs marchés notamment 1’Espagne et la Greéce d’apres la Commission européenne. En
plus, les exportations espagnoles ont également été freinées par la décision des Etats unis
d’Amérique, d’imposer des droits a 1I’importation de 25% sur plusieurs produits agricoles
européens, dont I’huile d’olive. Les Etats unis d’Amérique consomment 320 000 tonnes
d'huile d'olive par an, soit pres de la moitié de la consommation hors Union européenne (COI,
2020Db).
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2. Marché Algérien de I’huile d’olive

L’huile d’olive est un trésor national d’utilité publique, mais aussi un précieux carburant
pour 1’économie. De ce fait, c’est grace aux efforts constants des pouvoirs publics qui ont
déployé énormément de moyens pour développer la filiére oléicole, et ce a partir des années
2000, avec le Programme national de développement agricole qui a commencé par le soutien a
la création des pépinieres, jusqu'a la mise en place des unités de conditionnement de 1’huile
d’olive (Fraihat et al., 2017).

Le soutien était d’amont en aval, par la formation, le crédit agricole, la révision des
taxes en matiere de production, la concession des terres, I’extension des terres agricoles, les
nouvelles technicités... Cette filiere a eu le plus de soutien de la part de I’Etat. Le résultat
aujourd’hui, c’est qu’il y a beaucoup de prémisse qui montre que la filiere n’est pas loin
d’intégrer le marché mondial grace a certaines actions en cours qui montre bien que 1’ Algérie

se dirige en droite ligne dans 1’organisation de cette filiére.

Le directeur général de I’'Institut technique de l'arboriculture fruiticre et de la vigne
(ITAF), Mahmoud Mendil a déclaré que I'Algérie pourrait se positionnée parmi les cing
premiers producteurs mondiaux de I’huile d’olive d’ici 2025 au sein du Conseil Oléicole

International (COI), sachant qu’elle occupe actuellement la 7°™ place.

Pour ce faire, le ministre de I’agriculture et du développement rurale a initié la mise en
place de nouveaux soutiens comportant 1’acquisition d’équipements de récolte (peignes,
fouetteurs ...) ; la modernisation des capacités de stockage (individuelles ou collectives) ;
I’acquisition de chaine de conditionnement (uniquement pour les formes collectives) et la
création de nouvelles plantations a différentes densités en fonction des conditions agro-
climatiques (Laib, 2020).

A Dinstar de la production mondiale, la production de I’huile d’olive en Algérie
connaitra également une croissance selon la derniére note de conjoncture de 1’observatoire
national des filiéres agricoles et agroalimentaires (ONFAA) a travers la majorité des wilayas
potentielles qui enregistrent une évolution de 43 % pour la production des olives et de 41%
pour la production de I’huile d’olive (ONFAA, 2019)

Par ailleurs, il est nécessaire de signaler que les incendies qui ont touché certaines
régions du pays au cours du mois de juillet et Aout 2017-2018 ont influencé sur le patrimoine
oléicole national enregistrant a travers les zones potentielles, une perte de plus de 155.000
oliviers dont 90 635 a Tizi Ouzou (Laib, 2020)
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La production de I’huile d’olive en Algérie a enregistré le niveau le plus élevé ces cing
derniéres années, elle a atteigné en 2017 plus de 63000 tonnes et en 2020, 120000 tonnes a
travers le territoire national. Cette hausse s’explique par 1’entrée en production de prés de 2,5
millions d’oliviers au cours de ces dernieres campagnes avec un rendement moyen en olives
de 23 kg/arbre (ONFAA, 2017 ; FAOSTAT, 2020).

A cela vient s’ajouter la formation, I’information et la sensibilisation dont on bénéficie
les oléiculteurs ainsi que les oléifacteurs a travers les multiples compagnes initiés par la DSA

tout autour du territoire nationale.

Une amélioration de la qualité des huiles d’olive obtenues cette saison a été notée car les
huiles produites sont de plus en plus extra vierge avec un taux d’acidité inférieure a 0,8 %
indique Laib (2020).

L’oléiculture est concentrée exclusivement au niveau de Six principales wilayas, trois
wilayas de la région du Centre, qui représentent plus de 50% de la surface oléicole nationale
(Bejaia, Tizi ouzou, Bouira) et trois de la région Est (Bourdj Bourreridj, Sétif et Jijel). Quant
au reste du verger oléicole, plutdt consacré¢ a la production d’olives de table, il se trouve
essentiellement dans trois autres wilayas (Tlemcen, Mascara et Relizane) (Chaux, 2015;
Lamani et llbert, 2016a ; ONFAA, 2016).

L’oléiculture orientée vers la production de I’huile d’olive domine la quasi-totalité de la
région de Bejaia, avec prés de 70% de la surface arboricole totale. Néanmoins, la culture de
I’olivier dans les zones présahariennes de 1’Algérie a montré des rendements qui s’averent
satisfaisants et une qualit¢é d’huile de valeur acceptable .A titre d’exemple, les zones
steppiques et du Sud, quant a elles, enregistrent un rendement moyen de 21 kg/arbre qui se
justifie par la jeunesse des plantations et leurs récente entrée en production. Le plus grand
rendement a été enregistré dans la wilaya de Biskra avec 39 kg/arbre, suivi par ElI Bayadh
avec 35 kg/arbre (Benaziza et Semad, 2016).

La figure 02 montre les zones de la culture de 1’olivier en Algérie
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Figure 2 : Localisation des oliviers en Algérie (ITAFV, 2019)

D’aprés Lachibi et al. (2019), Plusieurs facteurs conditionnent les rendements oléicoles

en Algérie. D’un coté , les critéres d’age et I’origine de la variété influent significativement

sur le rendement oléicole dont les rendements sont constatés plus élevés quand les variétés

sont mixtes (de la région et hors région) et d’dge moyen et d’autre cOté, les criteres liés a

I’environnement, en particulier ’altitude et la pente ou les rendements sont plus élevés

lorsque les exploitations sont situées a des niveaux d’altitude supérieurs a 600 metres avec des

pentes modérées.

La capacité de trituration des huileries est un facteur limitant du rendement oléicole en

Algérie ou d’apres les données de L’ITAFV (2017) , la capacité nationale moyenne de

trituration par huilerie était de ’ordre de 1931 (q) d’olive sans prendre en considération le

type des huileries sachant que la capacité de trituration différe d’une huilerie traditionnelle a

une huilerie en chaine continue.
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Néanmoins, la premiere wilaya productrice de I’huile d’olive a savoir Béjaia ne dispose
pas du nombre le plus élevé d’huilerie, elle est la deuxiéme aprés la wilaya de Tizi Ouzou

avec un écart de 48 huileries.

Cing wilayas assurent une production des olives destinées a I’huile et ne disposent pas
d’huileries alors que d’autres huileries ont été émerge dans les nouvelles zones de production
notamment sept dans la wilaya de M’sila et cing dans la wilaya d’El Oued. La capacité de
trituration semble étre trés faible dans certaines zones oléicoles; c’est le cas d’El Tarf qui

dispose de deux huileries pour une production de 23180 (q) d’olives.

Le secteur de trituration d’olive est caractérisé par la coexistence en Algeérie de trois
types d’huileries, il s’agit de : huileries traditionnelles, huileries super presses, huileries

chaines continues.

Concernant le secteur traditionnel, 930 maésras avec une capacité de trituration
moyenne de 8q /jour sont localisées dans les zones les plus productrices .Tandis que le secteur
moderne et semi-moderne sont représentés par 750 unités ayant une capacité minimale de
trituration d’environ 10 tn/jour, I’extraction de 55% de I’huile d’olive Algérienne se fait dans
des huileries traditionnelles, 21% dans des huileries super presses et 23% dans des huileries
chaines continues (ONFAA 2017).

IVV. Technologie de I’huile d’olive

La fabrication de I'huile a peu changé au cours des siécles. Deux étapes sont
nécessaires : le broyage pour écraser la pulpe et les noyaux puis I'extraction pour recueillir
I'nuile (Bolmont et al., 1998).

1. Procédé classique

La transformation de 1’olive en huile s’effectue par des moyens mécaniques, trés
simples, fondés sur la pression ou la centrifugation. Aujourd’hui, il existe plusieurs systemes
de transformation et d’élaboration des huiles d’olives. Deux procédés sont généralement
utilisés : un procédé discontinu et un procédé continu dont chacun présente des avantages et
des inconvénients (Chimi, 2006 ; Alev Yuksel, 2017). Neanmoins, le processus général

demeure le méme, il comprend les étapes suivantes :
1.1. Récolte

Pour fabriquer une huile d’olive riche en ardme, délicatement parfumée, et de

bonne qualité, la récolte des fruits est la premiére étape qui doit étre faite soigneusement
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en respectant la période et la méthode de la cueillette (Amouretti et al., 1985, Talhaoui,
2016).

Avant le transport, ’olive doit étre débarrassée des impuretés les plus grossieres,
(feuilles, débris de terre) et défectuosités de toutes sortes (fruits écrasés, tombés et ramassés
a terre, abimeés pendant le transport). La récolte commence a s’effectuer en Septembre pour
les variétés précoces, jusqu’au Février pour les variétés tardives a huile (Argenson et al.,
1999 ; ITAFV, 2016).

1.2. Lavage et Effeuillage

Comme I’indique la figure 03, ils sont réalisés d’une part par des équipements munis
d’un flux d’air permettant I’élimination des feuilles, brindilles et autres matieres végétales
puis les olives sont lavées au moyen d’une circulation forcée d’eau potable et propre pour

éliminer les boues, la terre et les pierres (COI, 2011 ; Kailis, 2017).

Figure 3: Effeuillage et lavage des olives

(ITAFV, 2014)
1.3. Trituration

Le procédé d’extraction de I’huile d’olive consiste a broyer 1’olive pour éclater les
cellules de la pulpe et libérer I’huile, puis a la séparer par tous les moyens disponibles
(pression, centrifugation et percolation) (Boskou, 2006). Ce processus est réalisé par une
succession d’opérations: broyage, malaxage de la pate obtenue, puis I’extraction proprement
dite (Mchugh, 2015).
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La libération de I’huile des tissus végétaux commence par le broyage des olives. Cette
opération a pour but de déchiqueter les cellules de la pulpe et de faire sortir les

gouttelettes d’huile des vacuoles (figure 4).

Figure 4: Broyage des olives/ a: broyage traditionnel (meule en pierre)
b : broyage a marteau
(ITAFV, 2014)

1.4. Malaxage

L’olive passe dans un malaxeur ou s’effectue un chauffage avec injection d’eau dans
certains cas. Cette opération a pour but d’homogénéiser la pate et de détacher les
cellules lipidiques. Elle a aussi comme but d’augmenter le pourcentage d’huile tout en
favorisant, d’une part, la réunion des gouttelettes d’huiles en des gouttes plus grosses pour
former une phase continue et d’autre part, la rupture de 1’émulsion huile/eau (Cuellar,
1990). Cette étape est tres importante pour 1’amélioration du rendement (Boskou,
2006 ; COl, 2006 ; Galliard, 2017).

1.5. Extraction proprement dite

La séparation des phases liquides de la phase solide est réalisée a I’aide des différents
équipements au sein des quels les olives sont soumises a 1’action de forces diverses et qui,
en fonction du systeme d’extraction employe, peuvent étre: le pressage, la force centrifuge
ou la différence entre les tensions inter faciales (percolation) (Niaounakis et al., 2006 ;
Mchugh, 2015).
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1.5.1. Extraction discontinue (par pressage)

L’extraction par pression se réalise traditionnellement sur des presses discontinues
(figure 5) (Argenson et al., 1999; Foin et Claude, 2002). La pate issue du broyage est empilée
sur les scourtins; a raison de 5 a 10 kg par scourtin. L application de la pression sur la charge
des scourtins doit étre réalisée de maniere progressive. La durée totale de I’opération de
pressage, réalisée en une seule fois, varie entre 45 et 60 mn (Hammadi, 2006). La plupart des

moulins utilisent des presses hydrauliques.
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Figure 5: extraction par pression et centrifugation horizontal

(ITAFV, 2014)

Le jus sortant des presses est composé d’huile et d’eau. Pendant des siécles, la
décantation a été simple pour récupérer 1’huile. Comme I’huile est moins dense que 1’eau,
elle surnage a la surface et il suffit de la récupérer a la main grace a un récipient en métal
presque plat que I’on appelle la feuille. De plus en plus des centrifugeuses verticales
prennent leur place. Ces derniéres, sont moins encombrantes, plus rapides, et donnent un
meilleur rendement (Foin et Claude, 2002 ; COI, 2006)

1.5.2. Extraction continue

L’extraction de I’huile par centrifugation directe des pates intervient par I’effet de la
force centrifuge (3 000 a 4 000 tours /mn). Cette derniere accentue la différence entre les

poids spécifiques des liquides non miscibles et du matériel solide et permet ainsi, la
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séparation continue et simultanée des différentes phases (Cuellar, 1990). Deux technologies
sont proposees par les constructeurs : la centrifugation a trios phases, la plus utilisée en

Algérie, et la centrifugation a deux phases (Benyahia et al., 2003 ; COl, 2006).
a. Extraction continue a trois phases

L’extraction de I’huile d’olive se fait a travers des phases successives contrairement
au procéde discontinu. La pate issue du malaxage est diluée avec de I’eau avant d’entrer
dans le décanteur centrifuge afin que les différentes phases se séparent selon leur densité
comme suit (El hajjouji, 2007 ; Mendosa, 2013):

* Le grignon qui va dans la partie la plus éloignée de I’axe de tour,
* Les margines, ou eau de végétation qui se trouvent sur I’anneau intermédiaire,

* L’huile qui reste autour de I’axe.
b. Extraction continue a deux phases

Le procéde technologique d’extraction de 1’huile d’olives dans ce cas fonctionne avec
un systeme de centrifugation a deux phases (huile et grignons humides) qui ne nécessite pas
I’adjonction d’eau pour la séparation des phases huileuses et solides. Ce procédé est dit
écologique (Hammadi, 2006 ; Kailis, 2017).

Les figures 06 et 07 illustrent les principales étapes d’extraction de I’huile d’olive

selon les trois procédés.
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chacun d’eux possede des avantages et des

inconvénients, une comparaison entre les différents systémes d’extraction est récapitulée

dans le tableau 3.

Tableau 3: comparaison entre les trois principaux systemes d’extraction de 1’huile d’olive

Systéme traditionnel
« presse »

Nécessite une importante
main d’ceuvre

Faible capacité de
production
Altération des huiles

apres exposition de la
pate des olives a Iair
libre durant environ
heure de trituration

Consommation moyenne
d’eau.

Les huiles extraites
sont riches en
antioxydants.

Généralement [I’huile
est relativement
acide(le respect des
regles d’hygiene est
difficile)

Grand risque de
contamination

faible résistance de I’huile
a I’oxydation a cause
des acides gras libres

Quantité moyenne de
margines

Faible quantité de
grignons (28 £ 4%)

(Niaounakis et Halvadakis, 2006) .

Systeme moderne a
trois phases

Systéme moderne a deux
phases

Permet de réduire la main d’ccuvre

Grande capacité de production

Les opérations de transformation se passent en clos, ce qui protege
I’huile de I’altération par I’oxygene de I’air.

Consommation élevée Trés faible consommation d’eau.

d’eau.

Les huiles extraites sont riches
en antioxydants.

Les huiles extraites sont
pauvres en antioxydants.

Faible acidité de I’huile

Faible risque de contamination

faible résistance de 1’huile
a I’oxydation a cause de sa
pauvreté en antioxydants

stabilité de I’huile a I’oxydation

Tres grande quantités de Pas de margines

margine

Quantité moyenne de
grignons (48 * 4 %)

Grande quantite de grignons (60 * 4
%)
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L’industrie oléicole engendre, en plus de 1’huile comme produit principal, de grandes quantités
de sous-produits. 100kg d’olive produisent en moyenne 35 kg de grignon et 100 litres de
margine. La taille de I’olivier laisse en moyenne 25 kg de feuilles et brindilles annuellement
(Nefzaoui, 1991).

2. Autres procédés moderne d’extraction de I’huile d’olive

2.1. Ajout d’un co adjuvant

La difficulté d’extraire la totalité de 1’huile contenue dans le fruit est I’un des principaux
obstacles de la méthode d’extraction notamment par pression. Néanmoins, certaines actions
comme [’ajout d’un co-adjuvant lors du malaxage permettent d’améliorer 1’efficacité du
processus d’extraction. Les résultats de Titouh (2020) indiquent que I’ajout de 2,5 % de talc
comme co-adjuvant a une pate moins humide obtenue a partir d’olives enti¢res améliore

significativement le rendement en huile d’environ 4,4 % sans changer son acidité.

Dans le méme contexte, Sadkaoui et al. (2017) ont surligné que la dose du talc influence
le rendement plus que le type du talc utilisé. Ainsi, une dose de 2% permet environ 4%
d'amélioration de l'extraction et que le surdosage avec le talc affecte négativement le
processus d’obtention de I’huile d’olive. En outre, Guermazi et al. (2015) ont obtenu leurs
meilleurs résultats d'extraction en ajoutant 1,5% du talc tandis que Vidal et al. (2018)
recommande de ne pas dépasser 0,75% pour obtenir une meilleure extraction. Ainsi, Caponio
et al. (2016) indiquent que les faibles concentrations de co-adjuvant sont préférables en
particulier lorsque I'humidité de la pate n'est pas trop élevée. Cependant, avec des olives a
maturité avancée; Carrapiso et al. (2013) ont ajouté plus de 5% du talc pour améliorer le
rendement en huile d'environ 1,1% seulement. Par conséquent, I'effet du talc ne dépend pas
uniquement de sa dose d'application ou de la température de malaxation, mais beaucoup plus
de cultivar et en particulier de I'hnumidité des olives broyées (Guermazi et al., 2015; Caponio
etal., 2016).

2.2. Les technologies d’ultrasons, champs électrique pulsé et microondes

Ces dernieres années, de nouvelles technologie telles que les ultrasons, les microondes
(Amirante et al., 2017 ; Aydar et al., 2017 ; Yanik, 2017) et le champ électrique pulsé
(Abenoza et al.,2013 ;Clodoveo et al.,2015 Aydar et al.,2018a ) ont été adoptés dans
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I'extraction de I'huile d'olive en raison de leur efficacité d'extraction améliorée, temps

d'extraction réduit, rendement accru et une faible consommation d'énergie.

Toutes ces technologies récentes sont basées sur la dégradation des cellules de I'olivier
par des traitements thermiques et non thermiques qui permettent la formation de pores, les
altérations de la perméabilité des membranes, I'afflux d'eau, le gonflement et la déflation avec
une conséquence globale la rupture des parois cellulaires et des membranes. La lyse cellulaire
entraine une libération abondante de composants micro et macro-intracellulaires dans la phase
aqueuse qui conduit a une augmentation des gouttelettes d’huiles libres (Puértolas et al., 2012 ;
Gabri¢ et al., 2018 ; Kumari et al.,2018).

L'impact des ultrasons sur l'extraction de I'huile d’olive pourrait s'expliquer par la
perturbation de la membrane cellulaire et par conséquent I'amélioration des phénomeénes de
transfert de masse (Achat et al., 2012 ; Aydar et al.,2018b). Cette technique aide a libérer
I'nuile contenue dans les cellules du mésocarpe qui n'‘ont pas été broyées. Par ailleurs,
Clodoveo et al. (2013a; 2013b); Bejaoui et al. (2016); ont signalé une augmentation
significative de 0,70% a 1,00% du rendement en huile pendant 4 a 8 min de traitement de la
pate d’olive par des radiations ultrasons (35 kHz; 150 W), comme ils ont remarqué une légere
augmentation dans les caractéristiques qualitatifs (acidité, indice de peroxyde, K232 et K270)
des huiles extraites de cette maniére et un effet néfaste sur leur qualité (surtout leur teneurs en
polyphénols) lors d’une application des ultrasons a des températures élevées pendant de

longues périodes.

Inversement, Les huiles d’olives extra vierges obtenues a partir de I'extraction assistée
par le champ électrique pulsé ont montré une augmentation du rendement en huile due a une
dégradation efficace des tissus de I'olivier. La libération d'une grande quantité d'huile dans la
phase eau libre de la pate d'olive a amélioré sa quantité de 2,3 a 6,0% (Veneziani et al., 2016 ;
Veneziani, 2019). Cette technique a également montré un impact positif sur la qualité de I’huile
d’olive caractérisée par une valorisation des composés phénoliques avec une augmentation
allant de 3,2 a 14,3% (Kumari et al.,2018) due au traitement non thermique appliqué a la pate
d'olive malaxée . En revanche, la teneur en a-tocophérol n'a pas été influencée par ce
traitement et n'a pas montré de différences significatives (Gonzalez-Casado et al., 2018 ; Ricci
et al., 2018).
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V. Composition de I'huile d’olive

L’intérét pour les huiles d’olive a été accru depuis la découverte de leur richesse en
vitamines liposolubles et en polyphénols qui sont des antioxydants, néanmoins son bon
équilibre en AGPI/AGS Ilui confére des propriétés de stabilité contre les dégradations
thermiques oxydative, notamment en ce qui concerne la formation d'aldéhydes volatils, il rend
de cette derniére une huile appropriée et recommandable a étre utiliser pour les fritures
(Molina-Garcia et al.,2017 ).Cette relation entre les acides gras poly et mono insaturé et la
faible teneur en graisses saturées lui fait également I'une des huiles végétale les plus saines a
consommer cru (Sun et al.,2015 ; Arslan et OK, 2019).

Si les acides gras sont les constituants majeurs de 1’huile d’olive, ce sont les constituants
mineurs qui permettent son authentification, tant sur le plan de la provenance géographique
que sur sa qualité physico-chimique (Henry, 2003 ; Bouskou, 2015) et comme toutes les
huiles végétales, I'huile d'olive est composée d'une fraction saponifiable dite primaire ou major

et d'une fraction insaponifiable dite secondaire ou mineur (Giuffre et al., 2013).
1. Fraction saponifiable

D’apres Giuffre et al. (2017), Cette fraction représente 99 % de I'huile d'olive. Elle est

composée essentiellement de triglycérides, esters du glycérol et d'acides gras (AG).
1.1. Acide gras

Les acides gras appartiennent a la famille des lipides qui sont caractérisés par leur
insolubilité dans I’eau et solubilité dans les solvants organiques (Giuffre et al.,2014b).lls
sont également impliqués dans plusieurs fonctions physiologiques , en tant que composants
structurels des membranes cellulaires et du systemes nerveux , comme ils jouent un role
crucial dans la synthese de plusieurs hormones et dans le développement cérébrale sans

oublier qu’ils sont la sources de vitamines liposolubles

Kalogeropoulos et al.(2015) ; Caporaso (2016) ont annoncé que la composition de
I’huile d’olive en acide gras est tres variable et dépend, des facteurs génétiques , de la
varieté des olives , la région de production, 1’année de la récolte (influence des conditions
environnementales) et des facteurs pédoclimatiques .Des normes telles que celle du codex
Alimentarius régulent cependant cette variabilité en placant des limites hautes et basses sur

les proportions de chacun des acides gras (Tableau 4).
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Tableau 4: Composition en acide gras d’une huile d’olive

Acides gras

Acide myristique
Acide palmitique
Acide
palmitoléigue
Acide stéarique
Acide oléique
Acide vaccénique
Acide linoléique
Acide o-linolénique
Acide
arachidonique
Acide gadoléique

Acide behénique

Acide lignocérique

1.1.1. Acides gras saturés

Formule
brute

C14:0

C16:0

Ci16:1n-7

C18:0

C18:1n-9

C18:1n-7

C18:2n-6

C18:3n-3

C 20:0

C 20:1n-9

C 22:0

C24:0

Ollivier et al
(%0)

7,5-15,6
0,3-1,9
1,4-3,4
60,9-82,1
0,7-3,6
4,5-16,1
0,4-1,2
0,3-0,5
0,2-0,5
<0,2

<01

Codex
alimentarius
(%)
<0,1
7,5-20
0,3-3,5
0,5-5

55-83

3,5-21
<15

<08

<0,2

<1

COl 2019

<0,03

<7,5-20

<0,3-3,5

<0,5-5

<55-83

Ils représentent entre 12 a 18 % (selon les productions) de la teneur en lipides de

I'huile d'olive; ce sont représentés selon Borges et al. (2017) par:

Acide palmitique CHs - (CH2)14 COOH

Acide stéarique CHs - (CH>) 16 — COOH
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1.1.2. Acides gras polyinsaturés

IIs représentent entre 7 a 13 % (selon les productions) de la teneur en lipides de I'huile
d'olive (Jacotot, 1993). Deux familles selon la place de la premiere double liaison sur la
chaine carbonée sont distinguées : la famille des ¢ 6 ou I'acide linoléique (CHz - (CH2)4 - CH
=CH-CH-CH=CH - (CH2)7 — COOH ) est le précurseur et la famille des ®3 ou l'acide a-
linolénique (CH3-CH,~CH=CH-CH;-CH=CH -CH:-CH =CH - (CH2)7 — COOH)
est le précurseur (Alcézar et al., 2014).

1.1.3. Acides gras monoinsaturés

Selon Schwingshackl (2012) ; Borges (2017) les acides gras constituent 65,2 a 80,8%

de la fraction lipidique de I’huile d’olive et sont représenté par:
o Acide oléique (CH3 - (CH2)7 - CH = CH - (CH2)7 — COOH) qui représente la moitié de

la portion totale de triacylglycérol trouvés dans I’huile d’olive extra vierge (Gavahian et al.,
2019).

e Acide palmitoléique CHz - (CH2)s - CH = CH - (CH2)s — COOH

e D’autres monoacylglycérols ont été identifiés dans I’huiles d’olive extra vierge a des

concentractions de 1 a 2,8% (Alu et al., 2017).

1.2. Lestriglycérides (TG)

Les TG sont des triesters résultant de la combinaison de trois molécules d'AG par leur

fonction carboxyle avec les fonctions alcooliques du glycérol; ils ont cette structure

CH,OH+ HCOOH-R1 CH,0-CO-R1 = libération et

élimination CH20H + — HCOOH-R2 m CH20-CO-R2

absorption intestinale CH.OH + ®» HCOOH-R3
CH20-CO-R3 libération et élimination

Glycérol Acide gras Triglycéride

Figure 8 : structure des triglycérides (Viola, 1997).
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D'aprés 1’étude de Renaud (1995), au cours de la digestion, les AG situés en position
externe, 1 ou 3, se libérent de leur attache et peuvent étre éliminés par lI'organisme lorsqu'ils
forment avec le calcium intestinal des sels insolubles. En revanche, celui situé en position
2 est de préférence absorbé au travers de la paroi intestinale. Autrement dit, seuls les AG en
position 2 sur le glycérol agissent au niveau métabolique puisque ce sont les seuls a étre
absorbés. Or, I'huile d'olive a la composition en AG en position 2 la plus optimale en ce

qui concerne les besoins nutritionnels.

2. Fraction insaponifiable (composés « mineurs »)

L'insaponifiable correspond a I'ensemble des constituants d'un corps gras qui, apres
saponification, sont peu solubles dans l'eau et solubles dans les solvants des graisses
(Renaud, 1995 ; Giuffre et al., 2017). Elle represente 0,4 & 0,8 % de I’huile d’olive.

Si I'huile d'olive posséde des propriétés médicales, c'est en partie dd a sa teneur en
acide oléique, mais c'est aussi grdce a sa fraction insaponifiable constituée
d'’hydrocarbures, de stérols, d'alcools terpéniques, de tocophérols, de composés phénoliques,
de phospholipides et de pigments (chlorophylle, caroténoides) (Servili et al.,2009) qui
méme présents en faible teneur apportent une valeur biologique d'une grande richesse
(Alcézar et al., 2014).

2.1. Hydrocarbures

Ce sont quantitativement les principaux composants de la fraction insaponifiable. Le
composant majeur est le squaléne qui constitue 50 a 90 % de cette fraction (Servili, 2013).
C'est un hydrocarbure polyénique dont la teneur est plus élevée que dans n'importe quelle
autre huile végétale ou animale. Le squalene (figure 09) est un précurseur métabolique du

cholestérol et autres stérols.
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T
B0 '-E\I; | ~ATH
= =T
)
[,

CH=
'-\_\_ -\-\'\—I"-'-d-
L HA

Figure 9: Structure de squaléne
(Spanova et Daum, 2011).

Il 'y a également des hydrocarbures aromatiques, parmi lesquels plus de 77
composés, conférant a I'huile d'olive son ardéme et sa saveur (Mendoza et al., 2013). Ces

composés ne sont pas a sous- estimer car ils ont une incidence positive sur la digestion.

2.2. Stérols

Leur quantité¢ dans 1’huile d’olive varié entre 1000 et 2000 mg/Kg d’huile, elle varie
suivant la variété des olives, leur degré de maturité et plusieurs autres facteurs agronomiques

et pédoclimatiques (Boarelli, 2020).

Le principal stérol est le B- sitostérol qui représente jusqua 90 & 95 % de tous les
stérols présents. Celui-ci est intéressant car il s'oppose a l'absorption intestinale du
cholestérol alimentaire. L'huile d'olive est la seule huile & contenir un taux particulierement
élevé de ce type de stérols (Alais et Linden, 1997 ; Tsao, 2010). D'autres phytostérols sont

présents: tels que le campestérol et le stigmastérol (figure 10) et I’ergosterol (Boarelli, 2020).
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|

HO
HO
Stgmastérol B-Sitostéerol
HO HO
Campéstérol Choléesterol

Figure 10 : structures des principaux stérols de 1’huile d’olive
(Spanova et Daum, 2011).

2.3. Les alcools terpéniques

lls sont présents dans I'huile d'olive a I'état libre ou bien estérifiés a raison de 350
a 1500 mg/Kg d’huile avec les acides gras (Sevrili, 2013). Parmi eux, le cycloarténol
(figure 11) revét un intérét particulier: il augmente l'excrétion des acides biliaires, favorisant
ainsi I'élimination fécale du cholestérol. Il se trouve aussi de I'érythrodiol a raison de 9 a 69
mg/kg et la forme estérifiée de lI'uvaol, dont leur teneur est principalement affectée par les
caractéristiques de la culture (Brenes, 1999; Mariani, 2013).

Figure 11 : structure de cycloarténol
(Alais et Linden, 1997)
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2.4. Les tocophérols

Les tocophérols sont des composés importants de 1’huile d’olive en raison de leur
double action bénéfique. En effet, ils ont tout d’abord I’atout d’étre une vitamine E en plus

de leur forte activite antioxygene (Ollivier et al., 2014) .

Trois isoformes de tocophérols comme le montre la figure 12 sont présentes dans 1’huile
d’olive extra vierge : I’a, B et le y (Haddam et al., 2014). La forme prédominante est la forme
a qui représente entre 191,5 et 292,7 mg/kg d’huile, ces valeurs fluctuent avec les variables de
la récolte et 1’espacement entre les oliviers .En outre, les niveaux élevés de ce type de
tocophérol peut étre liée aux niveaux élevés de pigments de chlorophylle (Boskou et al.,
2006 ; Reboredo-Rodriguez et al., 2018).

R | R | R
a-Tocophérol | CH; | CH; | CH; B
HO
p-Tocophérol | CHs| H | CH; /I Ch O CHy
' . N\ /\/\/\/\/\/\)\
t-Tocophérol | H |CHs[CH;  R; 0 & CH
o-Tocophérol | H | H | CH; &

Figure 12: Structure des tocophérols
(Alais et Linden, 1997)

2.5. Les composés phénoliques

Dans I'huile d’olive, les composés phénoliques constituent 18 a 37% de la fraction
insaponifiable, ils jouent un réle trés important dans leur caractérisation (Brenes, 1999 ;
Alcazar et al., 2014). L’huile d’olive contient des composés phénoliques simples et
complexes qui augmentent sa stabilité, modulent sa saveur et lui confére des propriétés
antioxydantes (Brenes, 1999 ; Servili, 2013).
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L’huile d’olive vierge est riche en composés phénoliques appartenant a diverses

familles (phénols et hydroxyphénols, acides et alcools,

sécoiridoides,

lignanes,

flavonoides,...), les polyphénols affectent fortement les propriétés sensorielles de I’huile

d’olive vierge comme le golt amer et piquant typique et contribuent a sa stabilité par la

lutte contre 1’auto oxydation (Alu et al., 2017).

La quantité de polyphénols dans I’huile d’olive vierge varie en fonction de plusieurs

facteurs tels que la zone géographique, les conditions agro climatiques et le degré de

maturité des fruits (Talhaoui et al., 2016). La figure 13 montre la structure des principaux

composés phénoliques présents dans I’huile d’olive.

COOMH COOH

Acide syrinique acide gallique

Coon CHZ.CHZ-OM

oM >
oH

Acide protocatéechique

CH2.-CH2-OM CH2-CH2-OH

“ I OM
oM oM

Acide cafeique Hvdroxvtyrosol

Luteoline

Acide-p-coumarique

Bl T ocHs
oH

acide vanillique

CH-CH.COOH

Oom

Acide sinapique

CH=CHLOOM

o

Tyrosol

Apigenine

Figure 13 : structure chimique des principaux composés phénoliques présents dans 1’huile

d’olive (Ollivier, 2003)

35



Revue de littérature —

2.6. Les phenols simples

Sont représentés dans une premiére catégorie par 1’hydroxytyrosol et le tyrosol
(Manach, 2004 ; Alu et al., 2017) qui sont des dérivés de 1’hydrolyse de I’oleuropéine et
du ligstroside et dans une deuxiéme par le groupe des acides phénoliques principalement
I’acide caféique, 1’acide férulique, 1’acide p-coumarique ( figure 14) ou encore I’acide

vanillique (Kalogeropoulos et al., 2015).

Les flavonoides, les lignanes , les hydroxy-isocromanes et les sécoiridoides sont

également rencontrés dans I’huile d’olive extra vierge (Garcia Villalba et al.,2010).

DH oH
OCH, OH
CO0OH R
LCIDE YaNILLIGUE COOH

ACZIDE CAFEIQUE

Figure 14: Structure de I’acide vanillique et I’acide caféique
(Yang, 2007).

2.7. Les composés aromatiques

Si I’huile d’olive est intéressante d’un point de vue nutritionnel, elle est surtout
appréciée pour son go(t et ses arbmes particuliers. Les composés aromatiques sont des
molécules de faible poids moléculaire (inférieur a 300 Da) possédant une volatilité a
température ambiante. L’odeur de I’huile est due & la capacité de certaines de ces molécules

volatiles a atteindre les récepteurs olfactifs du nez (Angerosa, 2004).

Ils sont majoritairement des produits de 1’oxydation des acides gras. D’une maniére
générale, les enzymes endogenes présentes dans 1’olive vont dégrader les acides gras par des
voies de lipoxygénases et ces produits de dégradation vont étre associés aux perceptions

positives des ardmes de 1’huile d’olive (Mendoza et al., 2013).
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Plus de 70 molécules composent la fraction volatile des huiles d’olive. Elles sont
réparties en aldéhydes, alcools, esters, hydrocarbures et cétones (Figure 15) et parmi eux
se trouve 1’hexanal, le trans-2-hexenal, 1’hexan-1-ol et le 3-méthylbutan-1-ol (Kiritsakis,
1998; Angerosa, 2002).

. - N
HBC ﬂMQ H3C N —— =0
Hexanal 2-hexenal
3 - 3
3-hexen-1-ol Hexanol
H.C
0 3
HaC \/[L CH >_\_
3 =2 H4C OH
l-penten-3-one 3-methylbutanol

Figure 15: Structure des principaux composés aromatiques présents
dans I’huile d’olive (Sanchez et al., 2002)

Aucune de ces molécules ne peut étre a elle seule responsable d’un ardme
caractéristique d’une huile, cependant des corrélations positives ou négatives ont été
observeées entre les concentrations de certaines molécules et le développement de certains
attributs de I’huile. Ainsi le 1- penten-3-one est positivement corrélé a la sensation d’amer
alors que le 3-hexen-1-ol et I’hexanal sont corrélés de facon négative avec 1’amertume
(Ollivier et al., 2014).

De méme, le 1-penten-3-one est positivement corrélé a la sensation de piquant
tandis que le 2-hexenal et I’hexanal sont négativement corrélés avec cette sensation
(Angerosa , 2004; Veillet, 2010).
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2.8. Pigments

Les chlorophylles et les caroténoides sont les pigments les plus prépondérant dans
I’huile d’olive dont leur concentrations dépend des caractéristiques physico chimique du fruit,
origine géographique , climat, conditions d’irrigation et du procédé¢ mécanique d’extraction
utilisees, les chlorophylles sont présents sous forme de pheophytines, principalement la
phéophytine a (ou magnésium a été supprimé et remplacé par deux ions d’hydrogéne) et

conférent a I’huile sa couleur verte caractéristique (Lazzerini et al., 2016).

IIs sont des molécules photo sensibilisateur qui contribuent a la photooxydation de

I’huile d’olive elle-méme.

Si les Béta-carotene et la lutéine sont les principaux caroténoides dans I’huile d’olive,
plusieurs xanthophylles sont également présents avec des quantités allant jusqu’a 100 ppm,
tels qu’anthéraxanthine, béta-cryptoxanthine, luteoxanthin, mutatoxanthin, néoxanthine et
violaxanthine. La Couleur de I’huile d’olive est étroitement liée aux teintes vertes et jaunes

de la chlorophylle et des caroténoides (Oueslati et al., 2009).

La qualité et I’adultération de I’huile d’olive extra vierge sont parfois analysées par leur
teneur en pigments car ils sont corrélés avec la valeur nutritionnelle, la fraicheur et les

propriétés antioxydantes de cette derniére (Tena, 2015).

La dégradation des chlorophylles se produit a la suite d’une réaction de
phéophytinisation qui démarre de 1’étape de malaxation lors de I’extraction de I’huile d’olive

et augmente tout au long du temps de stockage (Aparicio-Ruiz et al., 2014).
IV. Caractéristiques de I'huile d'olive

Le Conseil international de 1’huile d’olive, la Commission européenne et le Codex
Alimentarius ont défini la qualit¢é de 1’huile d’olive sur plusieurs parameétres, tels que
I’acidité libre , teneur en acides gras, valeur du peroxyde, Spectres d’absorption dans la
région UV, les solvants halogénés , la présence de certains métaux , les attributs sensoriels ,
les impuretés insolubles, et méme sa valeur nutritive qui est reliée directement avec sa teneur

en acide oléique et en composants mineurs (Marco et al.,2012 ; Conte et al.,2020).

De maniere générale, pour étre catégorisée en huile d’olive vierge extra, une huile ne

doit présenter aucun défaut organoleptique, une trés faible acidité et un tres faible état
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d’oxydation. Ces caractéristiques assurent au consommateur I’achat d’un produit de qualité

qui se conservera bien dans le temps (codex, 1981; Conte et al., 2020).
1. Caractéristiques organoleptiques

L’huile d’olive vierge est 1’un des produits agroalimentaires qui doit étre soumis a une

évaluation organoleptique en plus des analyses physico-chimiques (Ollivier, 2007).

L’analyse sensorielle est une discipline scientifique qui comprend des mesures a la
fois qualitatives et quantitatives. Elle est utile pour étudier la durée de conservation, pour

réaliser des coupages ou pour le contréle des attributs et de la qualité.
1.1.  Vocabulaire de I’analyse sensorielle

Les attributs sensoriels d’une huile d’olive ont été classés en deux catégories : les
attributs positifs et les défauts (COI, 2015).

1.1.1. Attributs positifs : selon la norme du COI (2015), les attributs positifs de
I’huile d’olive sont :
+ Amer : gout caractéristique de 1’huile obtenue d’olives vertes ou au stade de véraison
(de maturation).
+ Fruité : ensemble des sensations olfactives caractéristiques de ’huile, dépendant de la
variété des olives, provenant de fruits sains et frais, verts ou mdrs percu par voie directe ou
rétro nasale. Le fruité vert correspond aux caractéristiques rappelant les fruits verts et le fruité

mar témoigne une récolte plus tardive des olives.
Les trois fruités de I'huile d'olive sont:

v' Le fruité noir : arémes d'olive trées mlre, de cacao et de vanille, godt
prononceé et sans ardence, gourmand.
v Le fruité vert : arbmes d'artichaut cru et d'herbes fraichement coupée. Godt
vif, ardent, végétal avec une légére amertume.
v Le fruité mar : ardbmes d'amande et de fleur, d'olive mure, de pomme verte.
Godt subtil et frais ; peu ardent.
+ Piguant : sensation tactile de picotement, caractéristique des huiles produites au début
de la campagne, principalement a partir d’olives encore vertes, pouvant étre per¢ue dans toute

la cavité buccale, en particulier dans la gorge.

Toute caractéristique autre que ces trois attributs sera per¢ue comme un défaut de 1’huile.
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1.1.2. Attributs négatifs

+ Grignons : flaveur caractéristique des Grignons (résidus de pressage de pate dans les
scourtins).

+ Grossier : la dégustation de I’huile provoque une sensation bucco-tactile dense et
pateuse.

+ Herbacé : flaveur rappelant I’herbe fraichement coupée.

+ Lubrifiant : odeur d’une huile extraite par du matériel n’ayant pas fait I’objet d’un
nettoyage minutieux et approprié des résidus.

+ Margine : flaveur communiquée par une mauvaise décantation, a 1’occasion d’un
contact prolongé de I’huile avec les eaux de végétation.

+ Meétallique : flaveur de métal communiquée au cours d’un mauvais processus de
broyage, malaxage, pressage ou stockage dans lequel I'huile est restée trop longtemps au
contact de surfaces métalliques.

+ Plat ou éteint : perte des constituants organoleptiques, ne permettant pas leur
expression.

+ Moisi-humide : les olives ont été stockées plusieurs jours dans un endroit humide,
favorisant ainsi ’attaque par des levures et des moisissures, donnant a I’huile une flaveur
caractéristique.

+ Rance : flaveur désagréable et irréversible de toutes matieres grasses ayant subi un
phénomene chimique d’auto-oxydation découlant d’une exposition prolongée a I’air.

+ Saumure : flaveur d’une huile obtenue a partir du pressage d’olives conservées en
solution saline.

+ Savonneux : flaveur donnant une sensation olfacto-gustative rappelant le savon vert.

+ Scourtins : flaveur d’une huile obtenue par pressage des olives dans des scourtins
comportant des résidus fermentés de pate.

+ Sparte : flaveur d’une huile obtenue a partir de pressage dans des scourtins de sparte
neufs, donnant selon le cas, une flaveur scourtin de sparte vert ou de sparte sec.

+ Terre : flaveur d’une huile obtenue a partir d’olives ramassées a terre, non lavées,
terreuses ou boueuses. Peut-étre dans certains cas aromatisé au godt de moisi.

+ Ver : flaveur d’une huile obtenue a partir d’olives ayant subi, comme la nomenclature
I’indique, une forte attaque de mouches de I’olive.

+ Vieux ou renfermé : flaveur découlant d’un stockage ou conditionnement prolongg.
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+ Vineux-Vinaigré : flaveur rappelant celle du vin ou du vinaigre, due a une formation,
en quantité anormale d’acide acétique, d’acétate d’éthyle et éthanols.
La commission du Codex Alimentarius (1981) a également établi des limites

maximales de résidu pour ce qui concerne les pesticides dans I’huile.

2. Caractéristiques physique

L'huile d'olive se caractérise selon (Khallouki et al., 2003) par:

e Point de fumée de: 210 °C contre 180 °C pour la température normale de friture.
e Densité de: 0,92 (1 litre d'huile d'olive pése env. 920g).

e Apport calorique de: 9 kcal par gramme.

e Point d’éclair: 225°C.

e Point de trouble: Entre 5°C et 10°C.

e Point de fusion: -6°C.

e Point d’auto inflammation: 343°C.

e Point d’ébullition: 300°C.

e Viscosité (a 20°C): 84 CP (centipoise).

e Teneur en eau et en matiere volatile: 0.3%.

3. Caractéristiques chimiques

La caractérisation chimique de I'huile d'olive est en relation directe avec la

détermination d'un certains nombres d'indices dont les plus importants sont:

3.1. Acidité
L’acidité est 'une des caractéristiques chimiques de l'huile d'olive qui sert a indiquer le
niveau qualitatif d'une huile et a déterminer sa catégorie. Elle ne se percoit jamais directement

par un godt acide, mais par d'autres attributs organoleptiques.

Elle est la teneur de I'huile d’olive en acides gras libres résultant de I’hydrolyse
des triglycérides en acide oléique (Codex STAN, 1981) et elle est exprimee
conventionnellement en grammes d'acide oléique libre pour 100 grammes d'huile (AFIDOL,
2018).
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3.2. Indice d’acide

Correspond au nombre de milligrammes de potasse (KOH) nécessaire pour neutraliser

les acides gras libres dans un gramme de corps gras (CE, 2003).
3.3. Indice de saponification

Cest la quantité de potasse exprimer en mg nécessaire pour transformer en

savons les acides gras libres liés contenus dans 1g de corps gras (Codex STAN, 1981).
3.4. Indice d’Iode
C'est le nombre de grammes d’lode fixés par 100 g de corps gras (Codex STAN,1981).
3.5.  Extinction spécifique

La détermination des coefficients d’extinction spécifiques dans 1’ultraviolet pour une
Solution d’huile a 1 % apparait comme un des plus sirs moyens de caractériser 1’état

d’oxydation de I’huile d’olive.

Les hydro peroxydes peuvent étre appréciés par leur absorption spectrophotométrique
dans la zone UV aux environs de 232 nm (Kiritsakis et al., 2002). Ces peroxydes évoluent
avec le temps et donnent lieu a la formation de produits divers tels les cétones insaturées et les
dicétones qui absorbent dans la zone UV vers 270 nm. Le degré et le stade d’oxydation d’une
huile peuvent donc étre évalués par des coefficients d’absorption de la lumicre dans

I’ultraviolet appelés absorbances spécifiques K232 et K270 (Boskou, 1996).

Le raffinage des huiles d’olive provoque, par migration des doubles liaisons le long de
la chaine grasse, la formation de systéemes conjugués (trienes conjugués) qui absorbent
également a la longueur d’onde de 270 nm. Les systémes conjugués ont, cependant, un spectre
UV qui comporte, en plus de la bande d’absorption a 270 nm, deux autres bandes d’absorption
situees respectivement a 266 et a 274 nm ; ces dernieres sont utilisées pour distinguer

I’absorption due aux produits d’oxydation de celle due aux systémes conjugués.

3.6. Indice de peroxyde

L’indice de peroxyde d’un corps gras est le nombre de milliéquivalents d’oxygene
actif contenu dans 1 kilogramme de produit et oxydant I’iodure de potassium avec libération
d’iode et titration de celui-ci par le thiosulfate de sodium; ce parametre nous renseigne sur le
degré d’oxydation des huiles (CE, 2003).
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Il convient bien pour suivre les premiers stades de 1’oxydation des lipides de quantifier a

un moment donné, la quantité des peroxydes présents dans I'huile. En effet, les corps gras

peuvent s’oxyder en présence d’oxygéne et de certains pro-oxydants (température élevée,

lumiére, enzyme, ions métalliques...). Cette auto-oxydation conduit dans un premier temps a

la formation de peroxydes (ou hydroperoxydes) qui se décomposent ultérieurement en dérivés

carbonylés aldéhydes et hydrocétones (responsables de I’odeur de rance) et en divers produits

oxygénés (alcools, acides...) (Tanouti et al., 2010 ; Tanouti et al., 2011 ).

Le tableau 5 représente les caractéristiques des différentes classes de 1’huile d’olive

Tableau 5: Données chimiques de classification des huiles (Codex Alimentarius,
1989; FAO, 2001 ; COI, 2017).

Acidité

Indice de perox-
yde (meqO2/kg)

Extinction
spécifique a
270 nm

Acides gras
saturé en
position 2 (%0)
Indice de
sapnification
(mg KOH/q)

Indice d'iode
(Wijs)
Insaponifiable

vierge
extra

<1
<20

<0,25

<20

Vierge

<2
<20

<0,3

<272

184 -196

75-94

< 15g/kg

Vierge
ordinaire

<33
<20

<0,3

<15

4. Caractéristiques microbiologiques

Raffinée

<03
<5

<11

<138

184 -196

75-94

< 15g/kg

Huile
d'olive

<15
<15

<09

H. grignon
d’olive
raffinée

<15
<5

2,0

1,7

182- 193

75-92

< 25g/kg

H.
grignon
d'olive

<15
<15

<17

L activité de I’eau du milieu constitue un facteur de croissance tres important. Il en est

de méme pour le pH du milieu qui contrdle le développement microbien: a pH inférieur a

4,5, les microorganismes pathogenes pour I’homme sont habituellement incapables de se

multiplier.
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Les bactéries, les levures et les moisissures sont incapables de se multiplier dans un
produit qui ne contient pas d’eau, autrement dit, une huile convenablement séchée (phase de
séparation huile-eau bien effectuée) ne pose donc pas de problémes d’ordre
microbiologique. Elle peut éventuellement transporter quelques rares microorganismes

inertes, comme des spores de Bacillus.
5. Facteurs conditionnant les caractéristiques de I’huile d’olive

La production oléicole est influencée par I’interaction de facteurs climatiques,
géneétiques et agronomiques. Les facteurs agronomiques comme la température et les
précipitations, ont une influence sur le comportement physiologique de la plante et par
conséquent, sur la qualité de I’huile produite. Les caractéristiques qualitatives de I’huile
d’olive résultent donc de 1’action concomitante des facteurs agronomiques et des facteurs
technologiques employés au cours du processus d’élaboration de I’huile (Ryan et al., 1998).

L’influence de quelques facteurs sur la qualité finale de 1’huile d’olive est récapitulée dans le
tableau 6
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VII. Intérét diététique et nutritionnel de I’huile d’olive

1. Effet des composés phénolique de I’huile d’olive sur le systeme immunitaire

Gessica et al.(2017) ont étudier la capacité des polyphénols de I'huile d'olive extra
vierge a contrecarrer les effets pro-inflammatoires induits par les oxystérols alimentaires et
endogenes dans les cellules immunitaires ex vivo, les résultats trouvés suggérent que les
polyphénols de I'huile d'olive extra vierge modulent la réponse immunitaire induite par les
produits d'oxydation du cholestérol alimentaire et endogene dans les cellules immunitaires
humaines et peuvent avoir un intérét dans le contréle des processus immunitaires et / ou
inflammatoires chroniques comme ils préviennent la sécrétion de cytokines pro-
inflammatoires induites par I'oxysterol et la production d'especes réactives de I'oxygéne dans
les cellules mononucléaires du sang périphérique humain, par la modulation des voies p38 et
JNK.

2. Effet antitoxicité et antitumorale

Tagliafierro et al. (2015) ; Toledo et al. (2015) ont étudie les effets protecteurs possibles de
I’hydroxytyrosol (HT) sur les altérations oxydatives et morphologiques induites par le
mercure (Hg) dans les érythrocytes humains intacts. Les résultats trouvés indiquent que le
traitement HT (10-50 uM) empéche l'augmentation de I'hémolyse et la production d'especes
réactives de l'oxygéne (ROS) induites par l'exposition des cellules aux concentrations
micromolaires de HgCl, ainsi que la diminution des taux intracellulaires de GSH. De plus,
comme indiqué par la microscopie électronique a balayage, les modifications morphologiques

sont également significativement réduites par le co-traitement HT.

Traditionnellement, une incidence plus faible des cancers (sein, colorectal, I'endomeétre
et la prostate) a été observé dans les pays méditerranéens, par rapport aux Etats unis ou autres
pays Européens (Trichopoulou et al.,2000 ; Hernéez et al., 2017). Les activités antitumorales
et anticancéreuses de 1’huile d’olive extra vierge ont été largement étudiés et mis en évidence
a la fois in vitro avec des cultures cellulaires et in vivo avec des modeles animaux, des études
et des essais cliniques (Roboredo-Rodriguez et al.,2018 ; Vanden Brandt et al., 2019)
suggerent que la consommation d'huile d'olive est inversement associee au risque de
développement du cancer (probabilité de cancer 34% plus faible pour une consommation

élevée d'huile d'olive) surtout du sein et digestifs. Paradoxalement, Nanda et al. (2019) ont
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suggeré que les composés phénoliques de I’huile d’olive extra vierge réduit avec 14%

I'incidence des tumeurs colorectales.
3.. Modulation de la réponse inflammatoire

L'inflammation récurrente ou chronique est un facteur étiologique principal de plusieurs
pathologies non-transmissibles, dont la prévalence augmente rapidement. Ainsi, les effets
anti-inflammatoires de I’huile d’olive extra vierge ont attiré l'attention et ont donc été
largement évalués (Santangelo et al., 2018 ; Schwingshack et al., 2015 ; Fernandes et al.,
2020).

Dans ce contexte, Muto et al. (2015) ont élucidé que les cellules épithéliales intestinales
représentent une cible directe de I'action des phénols de I'huile d'olive ou ils régulent
I'expression de I'lL-8 par des mécanismes transcriptionnels et post-transcriptionnels et
diminuent les taux d'IL-6, du facteur de nécrose tumorale (TNFa) et du CRP , ces effets
bénéfiques ont été montrés aprés une consommation réguliére de plus de 3 mois de I’huile

d’olive par des groupes de patients atteints du diabéte sucré de type 2.

De méme, Rosignoli et al. (2013), Camargo et al.(2014) ont mis 1’accent sur 1’activité
modulatrice de la réponse inflammatoire postprandiale de 1’huile d’olive enrichi en composés

phénoliques chez les patients atteints du syndrome métabolique,

L’huile d’olive extra vierge réduit également [l'inflammation dans les maladies
inflammatoires de I'intestin, y compris la colite ulcéreuse et la maladie de Crohn , étant toutes

deux liées a une inflammation chronique de la muqueuse intestinale ( Limketkai et al., 2018).

Les effets bénéfiques de la consommation de I’huile d’olive extra vierge ont été évalués
dans d'autres maladies inflammatoires auto-immunes et chroniques comme la polyarthrite
rhumatoide (Rosillo, 2016), le lupus érythémateux disséminé (Apariciosoto et al., 2017) ou la
sclérose en plaques (Anggraini et al., 2018 ; Klimova et al., 2019 ; Roman et al., 2019) avec

des résultats prometteurs dans les modéles animaux .
4. Modulation positive du microbiote intestinal

Une grande partie des bienfaits de I'huile d'olive est attribuée au métabolisme des
composés phenoliques réalisés par le microbiote intestinal (Romani et al., 2019) ou 90 & 95%

de ces composes n’est pas absorbes dans l'intestin gréle; par conséquent, ils restent dans la
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lumiere intestinale ou ils sont soumis aux activités métaboliques du microbiote intestinal qui

les convertis en composés de bas poids moléculaire (Ozdal et al., 2016 ; Lin et al.,2019).

Les composés phénoliques de I’huile d’olive exercent donc une action prébiotique et
sont capables de moduler et d'améliorer les populations microbiennes intestinales d’ou
Moorthy (2020) a remarqué que la consommation de 1’huile d’olive enrichis en composés

phénolique augmente la présence de Bifidobacterium spp dans les excréments.

Martin Pelaez et al. (2017) ; Borzi et al.(2019) constatent que I'effet cardioprotecteur
des composés phénoliques pourrait étre médie par les populations de Bifidobactéries présentes
dans le microbiote intestinal; tandis que Mokkala et al.(2020) ont suggéré que la modulation
possible de ce microbiote par I'huile d'olive prévient plusieurs cancers, en particulier le

cancer colorectal.
5. Activité antioxydante

Les agents antioxydants dans I'huile d'olive sont tres diversifiés et sont présentés
principalement par: la vitamine E (alpha-tocophérol), les caroténoides et les composes
phénoliques (les phénols simples comme 1’hydroxytyrosol et les phénols complexes
comme 1’oleuropéine) dont I’activité antioxydante a été vérifiée in vitro et in vivo (Servili et
al., 2009 ; Harnaez et al., 2017 ; Nithya et al., 2017).

Cette richesse en antioxydants est due probablement au fait que 1’olive, qui est un fruit
exposé a I’air, est obligée de se défendre de 1’oxygene et doit par conséquent synthétiser une
plus grande quantité de substances antioxydantes, que 1’on retrouve par la suite dans I’huile
dont elle est extraite.

L’ huile d’olive n’exerce pas seulement un effet positif protecteur face a I’oxydation
des lipoprotéines de faible densité (LDL) qui, lorsqu’elles sont oxydées, sont
athérogéniques, mais elle renforce également d’autres cellules de 1’organisme de lutter

contre I’action toxique des oxydants (Khallouki et al., 2003 ; Romani et al., 2019).

La fraction phénolique de I'huile d'olive extra vierge (EVOOQO) se concentre avant
I'absorption dans la lumiere intestinale, ou elle peut contribuer a la modulation de la réponse

des entérocytes aux stimuli oxydatifs et inflammatoires.
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Gessica et al. (2016) ont évalué la capacité de deux extraits phénoliques obtenus a partir
de deux types d’huile d’olives extra vierges monovariétales typiques répandues en Sardaigne
et ont trouvé que ces extraits phénoliques ont atténué significativement les modifications

oxydatives.

Dans un méme contexte, Lama et al.(2017) ont prouvé que I’huile d’olive vierge riche
en polyphénols limite I’insulino résistance induite par un régime riche en graisse ,
I’inflammation et le stress hépatique , comme ils ont lancé qu’elle réduit I’activité de H20: et
I’activité aconitase en diminuant le degré de couplage , qui joue un role majeur dans le

contrdle de I’émission mitochondriale des especes oxygénées.

Paradoxalement, Hernaez et al. (2015) ; Hohmann (2015) et Lopez Biedma (2016) ont
démontré la réduction des dommages oxydatifs lipidiques due aux LDL, ce qui améliore les
fonctions athéroprotectrices. Il est a noter également que La FFSA préconise la prise de 5

mg/jours de composés phénoliques de I’huile d’olive afin d’atténuer 1’oXxydation des LDL.

5. Effet antimicrobien de I'huile d'olive

Les polyphénols notamment les flavonoides et les tannins sont reconnus par leur
toxicité vis-vis des microorganismes. Le mécanisme de toxicité peut étre lié a I’inhibition des
enzymes hydrolytiques (les protéases et les carbohyrolases) ou d’autres interactions pour
inactiver les adhesines microbiennes, les protéines de transport et de 1’enveloppe cellulaire
(Cowan, 1999).

Turkmen et son équipe (2007) attribuent aux hydroxytyrosol, tyrosol et a 1’oleuropéine
de puissantes propriétés antimicrobiennes. Ces composés agiraient sur certaines bactéries
responsables de maladies infectieuses, intestinales et respiratoires chez I’homme,
notamment Hemophilus influenzae, Moraxwlla catarrhalis, salmonella typhi , Vibrio

alginolyticus, vibreo cholerae et staphylococcus aureus.

Il est & noter que I'hydroxytyrosol, le pinorésinol et I'oleuropéine de 1’huile d’olive extra
vierge possédent une capacité antimicrobienne. Le pinorésinol a montré une activité
antifongique contre plusieurs champignons pathogenes tels que Fusarium verticillioides,
Fusarium graminearum et Candida albicans (Lopez- Biedma et al., 2016) tandis que
I'oleuropéine et I'hydroxytyrosol sont révélés efficaces contre les champignons , plusieurs

souches de bactéries pathogénes pour I’homme et méme les virus, y compris le virus de
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I'immunodéficience humaine (VIH) et les parasites (Gorzynik-Debika et al., 2018 ; Bertelli et
al., 2020).

Dans ce cadre, Joagin et al. (2002) ont montré le pouvoir bactéricide de 1’huile
d’olive contre les bactéries nuisibles de la flore intestinale (Clostridium perfringens et
Escherichia coli) par rapport a d’autres huiles végétales (tournesol, colza, soja, mais...). Ils
ont rapporté aussi que les bactéries pathogénes d’origine alimentaire (Listeria
monocytogenes, Staphylococcus aureus, Salmonella enterica, Yersinia sp.Shigellasonnei) ne

survivaient pas apres une heure d’incubation dans I’huile d’olive.
6. Autres activités biologiques de I’huile d’olive

L’examen approfondi de De pablos et al. (2019) a mis en évidence les propriétés anti-
age de I’hydroxytyrosol, suggérant qu'il peut contribuer a la régulation correcte des
mécanismes responsables du maintien de I'homéostasie cellulaire dont leur déséquilibre est
une caractéristigue du vieillissement. De plus, ce composé phénolique module le
métabolisme du tissu adipeux en stimulant la biosynthése mitochondriale in vitro (Corzynik-
Debicka et al., 2018).

La consommation de I’huile d’olive extra vierge a eté associée a I'amélioration de la
circulation sanguine en réduisant lI'agrégation plaquettaire et en diminuant les taux de facteur
de coagulation. Elle améliore I'apprentissage et le mémoire, en inversant les dommages
oxydatifs dans le cerveau associés au vieillissement et aux maladies liées a la production de

protéine amyloide (Yubero —Serrano et al. ,2019).
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Matériel et Méthodes

Chapitre Il : Matériel et méthodes

L’ensemble de ce travail a été réalisé au laboratoire Bio-Ressources Naturelle Locale de la
faculté des Sciences de la nature et de la vie, Université Hassiba Benbouali, Chlefet le

laboratoire de la répression des fraudes de la wilaya de Chlef.
Notre travail est divisé en quatre parties :

- Détermination des critéres de pureté et de qualité de treize échantillons d’huile d’olive
a travers une caractérisation organoleptique, physico-chimique et microbiologique;

- Evaluation des teneurs de quelques constituants de la fraction insaponifiable des
huiles ;

- Etudier des activités antioxydantes de ces constituants ;

- Détermination des activités antibactériennes de ces constituants.
1. Matériel

1.1. Matériel végétal : huile d’olive
Cette étude a porté sur treize échantillons d’huile d’olive d’origine algérienne collectés,
durant la compagne oléicole 2016/2017, directement a partir de plusieurs unités de trituration

situées dans les zones les plus prépondérantes dans la production oléicole en Algérie (figure
16).
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Figure 16 : Carte topographique des différentes zones d’étude
Google Map (https://maps.google.com/maps/ms?ie=UTF8&hI=fr&msa=0&msid=217607640)

Ces unités sont équipées de systéme de trituration a trois phases, elles font I’extraction

de I’huile par pression sans aucune addition ni soustraction d’'un mélange de variétés d’olives.

Les échantillons d'huile d'olives ont été préservés dans des bouteilles de verre foncé
propres et seches d'un volume minimal de 250 ml et frigorifiés selon les méthodes standards
d'AFNOR afin d’éviter le phénoméne d’auto-oxydation qui dépend de plusieurs facteurs,
entre autres, le degré d’insaturation de I’huile, les acides gras libres, la présence de traces
métalliques et d’eau, I’emballage utilisé, la température ambiante, 1’oxygene de I’atmosphere

et ’exposition a la lumiére du jour pour les emballages transparents.

Les différentes zones de prélevement avec leurs caractéristiques climatiques,

géographiques et mémes les variétés d’olives utilisées sont indiquées dans le tableau 7.
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Tableau 7 : Les caractéristiques géographiques, climatiques et les variétés d’olives utilisées
dans les zones de prélevement (ONFAA, 2016)

Zone de
prélévements

Skikda
Blida

Mascara

Sidi bel abbés

Boumerdes

Tlemcen

Ain defla

Relizane

Bedjiai

Chlef

Jijel

Tissemsilt

Tizi ouzou

Variétés utilisés dans la
production de I’huile

Chemlal et Azeradje

soumam,rougette de Metidja
et chemlal
Sigoise, chemlal

Bouricha, Chemlal

Hamra et Bouricha, chemlal

Chemlal, Azredje

Blanquette de Guelma et
Chemlal

Tabelout et Azeradj

Bouricha , Blanquette de

Guelma et Chemlal

Hamra, Azeradj

Sigoise , chemlal et azradje

Azeradje et Agrarez

1.2. Matériel biologique

Caractéristiques
géographiques
36° 52’ 00" Nord et 6°
54’ 00" Est.
36° 29’ 00" nord,
2° 50" 00" est
35° 23’ 00" nord,
0° 09’ 00” est nord ouest
de I'Algérie
35° 11’ 38" nord,
0° 38’ 29" ouest
36° 46’ 00" N,
3°29' 00" E wilaya
cbtiére du centre du pays
34°53'00" N,
1° 19 00" O extrémité
nord-ouest du pays
36° 19" 00" N,
2° 107 00" E centre de
I'Algérie
35°44' 00" nord,
0° 33’ 00" nord-ouest du
pays
36° 45' 00" nord,
5° 04’ 00" est l'est de la
capitale Algerié

36° 10" 00" N,
1° 20’ 00" E nord-ouest

36° 49’ 00" nord,
5° 46’ 00” est nord-est
de I'Algérie

35°36'00" N,
1° 49’ 00" E centre du
pays dans la région
des hauts plateaux
36° 43’ 00" nord,
4° 03" 00" est I'est de la
capitale

Caractéristiques
climatologiques

Humidité élevée

climat méditerranéen propice a
I'agriculture
chaud et tempéré

chaud et tempéré

chaud et tempéré

type méditerranéen, est
caractérisé par deux saison :
-Une saison humide et séche
méditerranéen semi-aride, avec
un caractére de continentalité
trés marqué
le climat est continental, trés
chaud en été, doux en hiver.

climat méditerranéen. Il est
généralement humide avec un
Iéger changement de
température saisonnier
climat méditerranéen sub-
humide dans la partie Nord et
un climat continental au Sud,
froid en hiver et chaud en été
climat tempéré et humide avec
un hiver doux caractéristique
des zones méditerranéennes et
une pluviométrie importante,
climat continental sec est froid
en hiver et chaud en été

climat méditerranéen

L’activité antimicrobienne des extraits phénoliques des treize échantillons d’huile

d’olive a été etudiée vis-a-vis de huit souches bactériennes choisies pour leur fréquence élevee

a contaminer les denrées alimentaires et pour leur pathogénicité stricte ou opportuniste.
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Les souches proviennent de I’institut Pasteur d’Alger. Le tableau 8 indique leur nom,

leur pathogénicité et leurs conditions de croissance.

Tableau 08 : Souches utilisés dans 1I’expérimentation

Souche

Staphylococcus aureus
ATCC2420

Enterococcus fecaelis ATCC1255
Bacillus cereus ATCC 6633
Esherichia coli 0157

Enterobacter cloceae ATCC 25922
Salmonella arizonae ATCC2654

Klebseilla pneumoniae ATCC
1547

Pseudomonas aeruginosa
ATCC27854

Nature et condition
de croissance

Gram positif

Gram positif
Gram positif

Gram négatif
Gram negatif

Gram négatif

Gram negatif

Gram négatif

2. Produits, réactifs et milieux de culture

Les principaux réactifs utilisés dans notre étude sont :

2.1. Produits chimiques

Pathogénicité
(Guiraud, 2013)
Infections cutanées,
pneumopathies, infections neuro
meéningées, toxi-infection
alimentaire
/
Toxi infection alimentaire
Gastro-entérites, infections
urinaires,méningites,septicémies
Fécale
Toxi infection alimentaire
Pneumonies nosocomiales,
septicémies, infections
urinaires, infections hépatiques,
péritonite, cholécystite aigué.
Pneumonie nosocomiale,
Infections urinaires et vaginales

Inflammation de la cornée

Le cyclohexane, 1’acide acétique, 1’iodure de potassium, réactif de Wijis, Carbonate de

sodium, Chlorure d'aluminium, Chlorure d’hydrogéne, Hydroxyde de potassium, Acétate de

sodium, Hydroxyde de sodium, BHT, Tween 20, -caroténe, Thiosulfate de sodium, réactif
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de Folin-Ciocalteu, Ethanol, Acétonitrile, Hexane : ces réactifs ont été fourni par Sigma

aldriche. Le chloroforme, 1’acide acétique glacial (Schorlau) et I'acide linoléique (Fluka).
2.2. Réactifs

L’empois d’amidon, la phénolphtaléine, le méthanol ont été fourni par Biochen

chemopharma.

3. Appareillage
Les principaux appareils utilisés dans cette expérimentation sont :

Rotavapeur (Buchi R-215), Etuve (WT-binder), Spectrophotométre (Optizen 2021UV), Bain
marie (Buchi B-491), Agitateur (Wisestir MSH-20D), Balance de précision (OHANS),
Incubateur (Memmert), Chauffe ballon (Nahita Model 655), Vortex (VWR-VV3),
Centrifugeuse (Hettich), PH metre (HANNA pH 211), appareil a CPG de marque HEWLETT
PACKARD HP 5890 Séries |1, Spectrophotométre, Réfractometre .

1. Méthodes

Partie | : Caractérisation organoleptique, physico-chimique et microbiologiques des

échantillons d’huile d’olive
1. Caractérisation organoleptique

Afin d’établir le profil sensoriel de nos échantillons, nous avons effectué une
dégustation selon les conditions du COI (2015) dont I’objectif est de classer les huiles d’olive

selon I’intensité des défauts et du fruité.
1.1. Caractérisation spécialisée

Nous avons procédé a 1’évaluation de la qualité organoleptique des huiles, objet de
I’étude, a 1’aide d’un panel de dégustation compose de quatre enseignants de la faculté des
Sciences de la Nature et de la vie, Université Hassiba Ben Bouali, Chlef et quatre ingénieurs
de laboratoire de la répression des fraudes de la wilaya de Chlef. Les personnes choisies ont
I’habitude a déguster ’huile d’olive et a participer dans des congrés et compétitions nationaux

et internationaux de dégustation.

Les séances de dégustation ont été prolongé sur trois jours vu le nombre important

d’échantillons, elles ont été réalisées au laboratoire d’analyse sensorielle dans des cabinets
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individuels par le biais du matériel nécessaire a la dégustation (verres ballon en couleur

marron, chauffe-plat) pour maintenir I’huile a 28°+ 2°C pendant la durée d’une seance.

Les échantillons sont présentés dans des verres foncés qui cachent la couleur de I’huile.
La méthode de degustation préconise les étapes suivantes :

* Le verre doit étre maintenu légérement incliné couvert avec la main ;

* Tourner le verre afin de mouiller le plus possible la surface intérieure ;

* Flairez I’échantillon par des inspirations lentes et profondes (la durée ne doit pas
excéder 30 secondes).

* Proceder a I’évaluation de la flaveur (ensemble des sensations olfacto-gustatives et
tactiles) ;

* Prendre une petite gorgée et la distribuer sur toute la cavité buccale (partie antérieure,
latérale et enfin postérieure sans avaler).

* Des opeérations breves et successives en faisant pénétrer 1’air par la bouche permettent
de répandre 1’échantillon sur toute la cavité buccale et de percevoir par voie rétro-nasale
les composés ardmatiques volatiles.

* utiliser la feuille de dégustation représentée dans la figure 17.
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FEUILLE DE PROFIL DE L'HUILE D'OLIVE VIERGE

INTENSITE DE PERCEPTION DES DEFAUTS :

Chomélies } *
Moisi-humidité-terre | .
Vineux - Vinaigré -

Acide - Aigre | .
Metallique ; .
Rance f .

INTENSITE DE PERCEPTION DES ATTRIBUTS POSITIFS :

Fruné } .
vert | milr

Amer } .
Piquant t .
Code de U'échantillon :
Date : £
Observations :

e —

Figure 17 : fiche de dégustation (COI, 2015)
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Ensuite, pour le classement des huiles, nous procédons au calcul de la médiane (Me) qui les

classe comme suit :

e Huile d’olive vierge extra : médiane des défauts =0
Meédiane du fruité >0
e Huile d’olive vierge : médiane des défauts > 0 et <3,5
Meédiane du fruité >0
e Huile d’olive vierge courante : médiane des défauts >3,5 < 6,5
Ou médiane du fruité > 0 et médiane des défauts< 3,5

e Huile d’olive vierge lampante : médiane des défauts > 6,5

1.2. Degustation par des tests hédonique

Ce test évalue la qualité gustative des huiles avec mesure du niveau d’appréciation des
caractéristiques organoleptiques des treize échantillons d’huile d’olive par un panel de
dégustateurs naifs non qualifiés. Il comporte des personnes de toutes les classes d’age et de
tous les niveaux sociaux représentatifs d’une population consommatrice potentielle. Notre
panel de dégustateurs est constitué de 250 personnes, dont I’age est compris entre 18 & 80 ans
(160 hommes et 90 femmes), qui sont des consommateurs potentiels d’huile d’olive,

d’origines diverses.

Les séances de dégustation se sont déroulées pendant trois jours consécutifs par les
mémes personnes. Apres avoir bien expliqué le contenu du questionnaire ( figure en annexe 1)
et le sens de tous les criteres sur lesquels notre étude est fondée, les sujets sont invités a flairer
puis a golter les échantillons en dégustant une tranche de pomme entre chaque dégustation
pour pouvoir éliminer le gotit de 1’échantillon précédent, tout en rapportant leurs appréciations

sur le questionnaire qui leur est presenté.

2. Caractérisation physico chimique
2.1. Densite

Le principe est basé sur la mesure de la masse a 20°C, d'un volume d’huile d’olive

contenu dans un pycnometre gradué de 0,9 a 1 préalablement étalonné a la méme température
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par rapport a I'eau (ISO 6883,1987 et UIPA 2.102 (7™ édition). La valeur de la densité est

donnée par la formule:

D20= (m2-mo) / (M1-mo)

mo: Masse en gramme du pycnométre vide.
m;: Masse en gramme du pycnometre rempli d'eau.
m;: Masse en gramme du pycnométre rempli d'huile.

2.2. Indice de réfraction

L’indice de réfraction est le rapport entre la vitesse de la lumiere dans le vide et sa
vitesse dans la substance. En pratique, la vitesse de la lumiére dans I’air est utilisée a la place
de celle dans le vide et la longueur d’onde choisie est celle de la moyenne des raies D du
sodium (589,6 nm). L’indice de réfraction d’une substance donnée varie avec la longueur
d’onde de la lumiére incidente et avec la température. Les mesures sont effectuées avec un

réfractomeétre, la température est fixée a 20°C.

La méthode suivie pour la détermination de cet indice est celle décrite par la norme
1SO6320 (2006) révisée en 2017 identique a celle d’UIPA 2.102 (7°™ édition) avec un

réfractomeétre réglé a 20°C, elle préconise le passage par les étapes suivantes:

- Régler la température de I'appareil a 20°C;
- déposer 2 a 3 gouttes d'huile entre les prismes du réfractometre;
- I'appareil étant étalonnée au préalable avec I'eau distillée;

- I'indice de réfraction est déterminé par la lecture directe.

2.3. Détermination de la couleur

La détermination de la couleur de I'huile est basée sur I'absorbance de celle-ci, dans le
domaine du visible, selon la norme AFNOR (1993).

Les Lectures se font a l'aide d'un spectrophotometre UV Visible dans les longueurs
d'ondes 460nm, 550nm, 620nm et 670nm. Ensuite la valeur de la couleur est calculée par la
formule ci-dessous, proposée par AFNOR (1993), aprés I'obtention des densités optiques dans

les longueurs suscitées.

Couleur = 1,29 A460 + 69,7 A550 + 41,2 A620 + 56,4 A670
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2.4. Extinction spécifique

L'examen spectrophotométrique dans l'ultraviolet peut fournir des indications sur la
qualité d'une matiére grasse, sur son état de conservation et sur les modifications dues aux
processus technologiques (CEE, 1991). En effet, ’extinction spécifique d’une huile est une
image de son état d’oxydation, plus son extinction a 232 nm est ¢levée, plus elle est oxydée

par la présence d’hydroperoxyde.

De méme, plus P’extinction & 270 nm est forte, plus I’huile est riche en produits

secondaires d’oxydation qui traduit ainsi sa faible aptitude a la conservation (Wolff, 1968).

Elle est déterminée d’aprés I’EEC Régulation N 2586 (1991) par la lecture de
I’absorbance d’une solution de 0,1 g de I’huile dissoute dans 10 ml de cyclohexane. Cette
absorbance est mesurée dans une cuve en quartz par rapport a celle du solvant utilisé (avec le
cyclohexane comme référence) a 1’aide d’un spectrophotomeétre U.V / Visible équipé d'une
fibre optique d'1 cm d'épaisseur. La lecture se fait a une longueur d’onde de 232 nm et 270
nm. Les extinctions spécifiques a ces deux longueurs d’onde sont par la suite calculées selon

la formule suivante:
Cette analyse prévoit aussi la détermination de la variation de 1’extinction spécifique

AK selon I’équation suivante:

AK=Km - (Km-4 + Km+4) / 2

Ou Km est I’extinction spécifique a la longueur d’onde d’absorbance maximale, aux

environs de 270 nm.
2.5. Détermination de la teneur en eau et en matiére volatile

La détermination de la teneur en eau et en matiére volatile est faite selon la méthode

décrite par la norme du COI (2015), dont les étapes sont comme suit:

- dans une capsule séchée et taree, peser 5 g d'huile;

- éliminer I'eau par chauffage a I'étuve réglée a 103 + 2C°;

- répéter le chauffage et la pesée dans les mémes conditions, jusqu'a ce que la perte de
poids entre deux pesées successives n'‘excede pas 2 mg. La teneur en eau et en matiére volatile

est exprimée en pourcentage en masse, et donnee par la relation suivante :

La teneur en eau (%) = (M1-M2) x 100/ (M2-Mo)
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Mo: La masse en gramme de la capsule.
M;: La masse en gramme de la prise d'essai et la capsule.
M;: La masse en gramme de la capsule et résidu aprés chauffage.

3. Caractérisation chimiques
3.1. Indice d’acide et acidité

L’acidité libre des huiles d’olive est un paramétre de qualité trés important dans leur
classification. L’EEC Régulation (2568/91), équivalent a ISO 660(1996) révisee en 2009 et
équivalent a la méthode N°. 2.201 d’TUPAC (7" édition AOAC Wijs method) consiste a
doser les acides gras libres par une solution titrée de potasse comme suit :

Une prise de 5 g d’huile est dissoute dans 10 ml d’un volume égal éthanol/chloroforme
(V/V). Les fonctions carboxyliques libres sont dosées par une solution de KOH a 0,1 N en
présence de phénolphtaléine a 1% dans I’alcool absolu. La fin du dosage est marquée par

I’apparition d’une couleur 1égérement rose.

L’indice d’acide est calculé selon la formule suivante :

Indice d’acide (Ia)=56.1xVXN/M

V: Nombre de millilitres de la solution titrée de KOH éthanolique.
N: Normalité de la solution titrée de KOH éthanolique.
M: Masse en gramme de la prise d'essai.
56.1: Masse molaire exprimée en gramme/mole de KOH.
L'acidité est le pourcentage en acides gras libres contenus dans un corps gras. Par
convention, elle s'exprime en pourcentage d'acide oléique pour les huiles d'olive et elle est

exprimée par la relation suivante: A= la/2

3.2. Indice de peroxyde

L’indice de peroxyde d’un corps gras est le nombre de microgrammes de peroxyde actif
contenu dans un gramme de produit, ce parametre nous renseigne sur le degré d’oxydation de
I’huile (COI, 2011). En milieu acide, les hyperoxydes réagissent avec 1’ion iodure pour

générer de I’1ode qui est titré par une solution de thiosulfate de sodium en présence d’empois

d’amidon (UICPA, 1979). Exprimé en milliéquivalent d’oxygene actif par kilogramme

d’huile (meq O, kgt d’huile), est mesuré d’aprés la méthode consignée dans I’EEC
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Régulation (2568/91), équivalente a 1SO 3960 (2017). L’indice de peroxyde est déterminé
par la mise d’une solution de 1g d’huile d’olive dans 12,2 ml d’une solution d’acide acétique

glacial /chloroforme (3:2, V/V) a laquelle on ajoute 15ml d’une solution saturée de KI.

Le mélange est placé par la suite pendant 15 min a 1’obscurité, puis additionné de 60 ml
d’eau distillée et de Iml d’une solution d’empois d’amidon ce qui conduit a 1’apparition d’une
couleur violette. A la fin, nous titrons par la solution de Na»S:03 a 0,01N jusqu’a la
disparition de la couleur. Un essai a blanc sans le corps gras est effectué parallelement au

premier essai.

La valeur de I'indice de peroxyde est calculée selon I'équation suivante:

Ip = [(V1-V0) x T/ (m)] x 1000

T: Titre ou normalité de la solution de thiosulfate de sodium (Na;S; Os).
Vo: Volume de thiosulfate versé dans le blanc (en ml).

V1: Volume de thiosulfate versé dans la prise d’essai (en ml).

m: Prise d’essai en grammes.

3.3. Indice d’iode

L’indice d’iode est déterminé par la méthode décrite dans la norme du Réglement CEE
(1991) selon les étapes suivantes :

- Peser une prise d'essai de 0.2 g de corps gras dans un ballon a fond plat puis ajouter a
cette masse 10 ml d'hexane et 10 ml d'acide acétique et enfin 25 ml du réactif de wijs;

- laisser le mélange reposé a I'obscurité pendant 1 heure;

- introduire au mélange 20 ml de la solution saturée d'iodure de potassium et 150 ml
d'eau distillée puis boucher le ballon et agiter pendant 5 mn;

- titrer le mélange avec la solution de thiosulfate de sodium 0.1N jusqu'a I'apparition de
la couleur jaune;

- ajouter ensuite I'empois d'amidon et la coloration devient bleue foncée puis continuer

le dosage jusqu'a la disparition de cette couleur.

- Un essai a blanc sans ’huile est effectué parallélement au premier essai. L’indice

d’iode est donné par I’équation:

Indice d’iode (Ii) = ((Vo-V) x 0.01269 x100)/P
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Vo: Nombre de ml de la solution de thiosulfate de sodium 0,1 N versés dans I'essai a blanc.
V: Nombre de ml de la solution de thiosulfate de sodium 0,1 N versés dans I’essai

P: Prise d’essai en grammes

0.01269: Masse de I'iode correspondant a 1 ml de thiosulfate.

3.4. Indice de saponification

Selon le protocole du Codex STAN (1981), I’indice de saponification est mesuré

comme suit:

- Dans un ballon a fond plat, peser 2g d’huile;

- Ajouter 25ml de potasse alcoolique a 0.5N et porter a ébullition sous réfrigérant a
reflux (en présence d’un régulateur d’ébullition) pendant une heure en agitant de temps en
temps;

- Titrer la solution savonneuse chaude avec 1’acide chlorhydrique a 0.5N en présence de
phénolphtaléine;

- Réaliser parallelement, un essai a blanc dans les mémes conditions mais sans I’huile.

L’indice de saponification est exprimé en mg de KOH/g d’huile selon la formule suivante:

1s=56,1 X T x (V0-V) /M

V: Volume en ml de la solution d’HCI utilisée pour la prise d’essai.
Vo: Volume en ml de la solution d’HCl utilisée pour I'essai a blanc.
T: Titre exact de la solution d’HCI utilisée.

M: Prise d’essai en gramme.

56,1: Masse molaire du KOH exprimée en grammes par mole.

3. Caractérisation microbiologique des échantillons d’huile

L’isolement de bactéries a partir des treize échantillons d’huile d’olive a été effectué selon
la méthode de Santona et al.(2018), elle est basée sur le passage par une étape
d’enrichissement ou nous avons mélangé 10 ml d’huile avec 90 ml de YEPD (1% d'extrait
de levure, 2% de peptone et 2% de glucose), puis incubé le mélange pendant 24 h a 28°C

dans des Erlenmeyers de 250 ml et sous agitation pendant 24 h a 28 °C. Ensuite, nous avons
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prélevé des aliquotes de 100 uL et préparé des dilutions au 1/10 sur six milieux de culture
distincts. Les milieux de cultures utilisées et les conditions d’incubation pour chaque germe

sont donnés dans le tableau 9.

Tableau 9 : Germes recherchés dans les huiles et leurs conditions de croissance

Germe recherché Milieu de culture Conditions d’incubation
bactéries mésophiles viables PCA 28 ° C pendant 48 h

les bactéries psychrophiles, PCA 7jours5°C

bactéries thermophiles PCA 45 ° C pendant 48 h
bactéries sporulantes PCA traiteesa 80 ° C 28 et 37°C pendant 48h

pendant 15 min

bactéries lactiques MRS a 30 ° C dans des conditions

d’aerobiose et d’anaerobiose

YEPD champignons 28 ° C pendant 48 h

filamenteux, les levures

Toutes les analyses ont été effectuées trois fois. En cas d’apparition de colonies, nous

procédons a une identification classique des bactéries selon les normes.

5. Analyse de la composition chimique des huiles par chromatographie en phase

gazeuse

Les huiles sont principalement composees de triglycérides - triesters d’acides gras et du
glycérol. Ces molécules sont difficiles a analyser tel quel en chromatographie gazeuse,ou il
faut d'abord détruire les liaisons ester glycérol - acide gras et synthétiser des esters du
méthanol et des acides gras. Ces esters, étant plus volatils, sont plus faciles a analyser que les

acides gras “libres ”.

Les esters obtenus, souvent appelés FAME pour Fatty Acid Methyl Esters, sont séparés
et quantifiés par chromatographie en phase gazeuse sur une colonne suffisamment polaire
pour séparer les molécules aussi bien en fonction de leur taille que de leur degré
d’insaturation (les nuages électroniques des liaisons n'étant susceptibles d’interagir avec des

phases stationnaires polaires).
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La préparation des esters méthyliques est effectuée selon le protocole décrit par le COI
(2011) ou les triglycérides sont attaqués par la soude. Les acides gras ainsi libérés sont

estérifies par le méthanol sous catalyse acide ensuite :

- Environ 3 gouttes d’huile sont reprises par Iml d’heptane dans un tube et le contenu

est agité pendant 2 secondes tout en maintenant le tube bouché. 0,2 ml de NaOH

méthanolique (2mol/ 1) est ajouté et le tube est agité vigoureusement pendant 10 secondes,
ensuite placé dans un bain marie & 50°C pendant 20 secondes tout en continuant de maintenir
le bouchon fermé ;

- aprés ce délai, le tube est agité encore une fois pendant 10 secondes puis 0,4 ml d’HC1
méthanolique (1mol/l) est ajouté suivi d’une agitation ;

- aprés décantation, la phase organique contenant les esters méthyliques est recueillie et
diluée 10 fois dans de I’heptane, puis transvasée vers le flacon d’analyse de la

chromatographie en phase gazeuse.

La chromatographie en phase gazeuse est une technique permettant de séparer les
composes d'un melange transporté a travers une colonne contenant une phase stationnaire a
l'aide d'un gaz vecteur. Les différents acides gras du mélange se séparent et sortent de la
colonne les uns aprés les autres en fonction de l'affinité a la phase stationnaire de ces

molécules.

A la sortie de la colonne, un détecteur identifie et quantifie les acides gras en fonction
de leurs temps de rétention au niveau de la colonne par comparaison a des étalons, et le taux

de chaque acide gras est déterminé par le calcul des aires des pics correspondants.

Un volume de 3 pl des EMAG est injecté dans un chromatographe en phase gazeuse de
type CHROMPACK CP 9002. Les conditions d’analyse sont les suivantes :

*Colonne capillaire : Cp Sil 88 CB (5% Phényl + 95% diméthylpolysiloxane) ;
Longueur : 30m ; Diameétre intérieur : 0,32 mm ; Epaisseur : 0.25um.
Four (soumis a un gradient de température): 150 °C, 220 °C, a raison de 4 °C /min
*Détecteur : FID (260°C)
eInjecteur : Split 1/100 (250°C)
*Gaz vecteur : Azote

*Vitesse du papier : 0.5 cm/min
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Partie 1l : Extraction et dosage de quelques constituants de la fraction insaponifiable des

huiles
1. Extraction des polyphénols totaux

Les extraits phénoliques contenus dans les huiles ont été obtenus suivant la méthode decrite
par de Brenes et al.(1999) ; Laincer et al. (2014) qui consiste a :

- Ajouter 50 ml du solvant méthanol/eau (80:20 v/v) a 10 g d'huile d'olive;

- mélanger a I’aide d’un vortex, ensuite centrifuger a 5000 tr/min, pendant 30 min;

- récuperer le surnageant et ajouter 50 ml du solvant (méthanol/eau), puis centrifuger.
Répéter cette opération 3 fois;

- évaporer le solvant a 1’aide d’un évaporateur rotatif pendant 22 minutes a 40°C sous
vide;

- laver le résidu avec 5 ml d’hexane ensuite ajouter 5 ml d'acétonitrile;

- évaporer la solution résultante d’acétonitrile a 40 °C pendant 37 min;

- enfin dissoudre le résidu dans 1ml de méthanol.

2. Dosage des polyphénols totaux

L’analyse des composés phénoliques dans I’huile d’olive présente un grand intérét étant
donné d’une part leur role d’antioxygénes naturels et d’autre part leur contribution a la flaveur

de I’huile. Le principe de dosage est le suivant :

Le réactif de Folin donne, en présence des polyphénols, une coloration bleue (la
réduction des acides phosphotungstique et phosphomolypdique contenus dans le réactif de
Folin-Ciocaliteu par les polyphénols). L’intensité de la couleur est proportionnelle a la
concentration des phénols dans 1’échantillon. Les phénols totaux sont extraits d’une prise
d’essai de 1’échantillon d’huile par un mélange volumique méthanol / eau, puis doses par

spectrophotométrie UV en presence de réactif de Folin.

La méthode de dosage adoptée dans cette étude est celle de Singleton et al. (1999) ; Ollivier et

al.(2003) ; George et al.(2005) dont les étapes sont les suivantes :

- Ajouter 0.8 ml de réactif de Folin dilué 10 fois dans I’eau distillée aux 0.2 ml d'extraits
phenoliques. Apres 3 minutes, 1 ml de carbonate de sodium (75g/l) est ajouteée ;
- chauffer le mélange 15min a 50°C, puis mesure I’absorbance a 760 nm par rapport a

un témoin négatif.
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- I’étalonnage externe se fait par 1’acide gallique entre 0 et 250 mg/L du mélange
méthanol-eau (0; 50; 100; 250) qui est directement mélangé au Folin. La droite d’étalonnage
externe est utilisée en n’oubliant pas que dans 1’essai, les polyphénols de 1’huile sont dilués

deux fois au cours de 1’extraction.
3. Dosage des flavonoides totaux

Les flavonoides possédent un groupement hydroxyle (OH) libre, en position 5 qui est
susceptible de donner avec le groupement CO, un complexe coloré avec le chlorure
d'aluminium. Les flavonoides forment des complexes jaunétres par chélation des métaux (fer
et aluminium). Ceci se traduit par le fait que le métal (Al) perd deux électrons pour s'unir a

deux atomes d'oxygene de la molécule phénolique agissant comme donneur d'électrons.

L'estimation de la teneur en flavonoides totaux contenus dans I'huile d'olive a été faite
selon la méthode de Bahorun et al. (1996); Djeridane et al. (2006) qui préconise de :

- Mettre 1 ml d'extrait méthanolique dans un tube a essai; ajouter 1 ml de la solution
méthanolique de chlorure d'aluminium a 2%;

- laisser incuber pendant 15 min a une température ambiante;

- lire les absorbances a l'aide d'un spectrophotomeétre UV-visible a 430 nm;

- effectuer la méme opération pour la quercétine a différentes concentrations en
introduisant 1 ml de ces derniers dans une série de tubes avec I'ajout de 1 ml d'AICI; a 2%);

- le blanc est représenté par le méthanol additionné a I'AlIClI5;

- Les concentrations des flavonoides contenus dans les extraits sont calculées en se
référant a la courbe d'étalonnage obtenue en utilisant la quercétine comme standard. Les

résultats sont exprimés en mg équivalent en quercétine/g de matiére fraiche.
4. Dosage des flavones et flavonols

La méthode utilisée pour l'estimation de taux de flavonols est celle décrite par Kosalec
et al. (2004) qui se réalise de la maniére suivante:

- Mettre 0.50 ml de l'extrait méthanolique dans un tube a essai, ajouter 1.5 ml de
méthanol, 0.1ml de la solution méthanolique de chlorure d'aluminium a 10%, puis 0.1 mi
d'acétate de sodium (0.05%) et 2.8 ml d'eau distillée. Laisser incuber 30 min a une
température ambiante;

- lire les absorbances par un spectrophotometre UV-visible a 415 nm,
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- la concentration des flavones et flavonols contenus dans I'huile est calculée en se
référant & la courbe d'étalonnage obtenue en utilisant la quercétine comme standard. Les

résultats sont exprimés en mg équivalent en quercétine/g de matiére fraiche.
5. Dosage des O diphénols

Selon Bendini et al. (2003), 0,5 ml de I’extrait phénolique obtenu a partir de 1’huile
d'olive a été dissout dans 5 ml d’une solution de MeOH / eau (1: 1, v/ v); 4 ml de la solution
résultante est mélangée avec 1 ml d'une solution de molybdate de sodium de 5% de
concentration (hydraté dans le MeOH-eau(1: 1, v / v) ). Aprés une agitation et un repos de
mélange pendant 15 min, nous avons mesuré I'absorbance a 370 nm dans une cuve en verre en

utilisant 1’acide caféique pour la courbe d'étalonnage.

Partie 11l : Evaluation des activités antioxydantes des extraits phénoliques des

treize échantillons d’huile d’olive
1. Test de piégeage du radical DPPH

Le test DPPH qui utilise une réaction d’oxydoréduction avec le 2.2-diphényl-1-
pikrylhydrazyl radical, a été utilisé pour déterminer la capacité antioxydante des échantillons
d’huiles (Rohman et al., 2019).

Le radical a une couleur violette en raison de I’électron non apparié d’azote et, apres
réaction avec I’atome d’oxygeéne, un piégeur de radicaux de la réduction de DPPH-H (2.2-
diphényl-1-pikrylhydarazin) est formé, qui est jaune (Villano et al., 2007). Le changement de
la couleur peut étre suivi par spectrophotométrie a 515 ou 517nm et de cette facon le potentiel

antioxydant d’une substance ou un extrait de plante peut étre déterminée (Molyneux, 2004).

- Dans notre étude nous avons suivi la procédure de Keceli et Gordan (2001) modifiée
par Laincer et al. (2014) décrite comme suit :

- 50uL de chaque extrait et de différentes dilutions, ainsi que le standard (l’acide
ascorbique & raison de 10mg/ml, et le contréle) sont ajoutées a un volume de 2.9 ml d’une

solution méthanoliques du DPPH (6x10°mole/l).
- Ce mélange a été incubé 30min, puis mesurer I’absorbance a 515nm.
L’activité anti radicalaire est estimée en pourcentage grace a la formule suivante :

% AAR= [Ac-(A1-As)/Ag] x100
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ou:

Ao : L'absorbance de DPPH seule,

A; : I'absorbance de DPPH +extrait phénolique,
A : 'absorbance de I'extrait phénolique seule.

La réalisation de la cinétique de cette activité a permis de déterminer les concentrations
qui correspondent a 50% d’inhibition (IC50) ; la plus faible correspond a I’efficacité de

I’extrait la plus €élevée. La valeur d’IC50 est exprimée en pg/ml.

2. blanchissement du fS-caroténe

Dans ce test, l'oxydation de I'acide linoléique des radicaux peroxydés suite a
I'abstraction des atomes d'hydrogene a partir de groupements méthylénes de I'acide linoléique.

Ces radicaux libres vont par la suite oxyder le g-caroténe hautement insaturé entrainant
ainsi la disparition de sa couleur rouge, qui est suivie spectrophotométriqguement a 470 nm.
Cependant, la présence d'un antioxydant pourrait neutraliser les radicaux libres dérivés de

I'acide linoléique et donc prévenir I'oxydation et le blanchissement du -caroténe.

La cinétique de blanchissement du S-caroténe en absence et en présence des extraits
phénoliques et d'antioxydant standards (BHT) a été suivie par la méthode de Barros et al.
(2007) ou nous avons préparé une émulsion composée de 0,5 mg de B-caroténe, 1 ml de
chloroforme, 25ul d'acide linoléique, 200 mg de Tween 40 et 100 ml d'eau distillée saturée en

OXygene.

- Apreés ajout de 0,5 ml des extraits méthanolique de chaque huile a 2,5 ml de I'émulsion
précédemment préparée, incuber le mélange a 50°C pendant 2h dans un bain marie; puis lire
les absorbances & chaque fois avec un intervalle de 20 min. Le blanc utilisé est sans S-
carotene. Finalement le pourcentage de l'inhibition de la peroxydation lipidique IPL est

calculé.

- le BHT est utilisé comme standard aprés son incubation au bain marie pendant 2h a
50°C;

3. Dosage des ATBS+

L’activité antioxydante des extraits phenoliques a éte également testée par la méthode
d’oxydation d’ATBS (2,2- Azibonis.(3- éthyl-benzothiazoline-6-sulfonic acid) par le sulfate

de Potassium. La méthode utilisée est celle de Re et al. (1999) modifiée par Laincer et al.
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(2014) qui consiste a mesurer 1’absorbance a 734 nm d’une solution composée de 990 nl
d’ABTS + diluée avec I’éthanol (jusqu’a une absorbance de 0,700 a 734 nm) et 10 pl de
I’extrait a tester. Le pourcentage d’inhibition de ’absorbance a été calculé par le biais de la
formule spécifiée dans la méthode de DPPH. L’activité antioxydante des différents extraits est

exprimée par IC50 (concentration nécessaire pour une réduction de 50% d’ATBS).
Partie 1V: Evaluation de I’activité antibactérienne des Extraits phénoliques

L’évaluation de D’activité antibactérienne des extraits phénoliques issus des treize
¢échantillons d’huiles d’olive a I’égard de huit souches bactériennes a été effectuée
qualitativement par la méthode de diffusion sur gélose et quantitativement par la méthode de

micro dilution.
1. Préparation des prés-cultures bactérienne et standardisation des charges

Avant la réalisation des tests antibactériens, une revivification par repiquage successif
dans le Bouillon nutritif et une vérification de la pureté des souches bactériennes par

identification biochimique (a 1’aide de galeries classiques et galeries API) ont été effectuées.

La standardisation de l'inoculum bactérien est un facteur qui contribue de facon
essentielle a la qualité des résultats de cette activité, pour cela, une suspension bactérienne de
quelques colonies d'une culture fraiche (18 heures) préparée dans de I'eau physiologique a été
soumise a un balayage entre 380-780 nm afin de déterminer la longueur d'onde d’absorbance

maximale pour chaque souche.

Les souches bactériennes a tester ont été ensemencées dans des boites de Pétri
contenant de la gélose nutritive. Aprés 18h d’incubation a 37°C, des suspensions bactériennes
d’une densité optique de 0.50 ont été préparées pour chaque souche dans 9 ml d’eau
physiologique stérile (la charge bactérienne de cette solution est aux alentours de 106, 10’
UFC/ml (Garrabé et al., 1998).

2. Evaluation qualitative de I’activité antibactérienne : test de diffusion sur gélose

Afin d’évaluer les activités antibactériennes des extraits phénoliques, nous avons adopté
la méthode de diffusion sur milieu gélosé appelée aromatogramme en utilisant des disques
stériles en papier wattman de 6 mm de diametre. Le principe de la méthode repose sur la

diffusion de I’extrait phénolique en milieu solide dans une boite de Pétri. L’effet antibactérien
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de I’huile sur la cible est apprécié par la mesure de diamétre de la zone d’inhibition qui

apparaisse tout autour de disque (Bijman et al., 2012).

Cette technique est appliquée par le dépot d’un disque en papier Wattman préalablement
imbibé par 0,20 pl de I’extrait a tester sur la surface d’une gélose Mueller Hinton qui a été
ensemencée par 1I’inoculum bactérien a 1’aide d’un écouvillon. L’expérience a été répétée

trois fois pour chaque extrait et pour chaque espéce bactérienne.

La lecture se fait par la mesure du diamétre de la zone d’inhibition autour des disques
(sans prendre en considération le diametre de disque). Les résultats sont exprimés par
diamétre de la zone d’inhibition et peut étre symbolisé par des signe d’apres la sensibilité des

souches vis-a-vis de 1’extrait de 1’huile d’olive comme le montre Ponce et al. (2003).

e Non sensible (-) ou résistante : diamétre <2 mm.
e Sensible (+) : diamétre compris entre 3 a 8 mm.
e Tres sensible (++) : diametre compris entre 9 a13 mm.

e Extrémement sensible (+++) : diamétre >14 mm.

3. Test quantitatif (détermination des CMI)

Les concentrations minimales inhibitrices des différents extraits ont également été
étudiées pour les huit souches bactériennes a 1’aide de la technique de micro-dilution (Tuncel,
1993 ; Laincer et al., 2014). Des quantités appropriées de chaque extrait sont ajoutées de
maniere aseptique au Muller Hinton sur fusionnée et refroidie pour donner des concentrations
finales de 0,3-0,4-0,5-0,6-0,7-08-09-1-1,2-1,4-1,6 - 1,8 et 2 mg/ml. Environ 10®
UFC/ml de chaque culture sont ensemencées sous forme de taches sur Muller Hinton
contenant ’extrait souhaité en utilisant une boucle calibrée de 1ml et les plaques ont eté
incubées a 37°C pendant 48h. La concentration minimale sans croissance bactérienne a été

déterminée comme étant la CMI.
V. Analyse statistique des résultats

L’analyse statistique des résultats est réalisée a 1’aide d’une version d’essai de XLSTAT
2019.1, menant a une analyse univariée (statistiques descriptives et analyse graphique) et bi
variée (coefficients de corrélation R). En second lieu, une analyse multi variée comprenant un
regroupement hiérarchique (AHC) et une analyse des composantes principales (ACP) est

appliquée, afin d’identifier les différentes relations entre les paramétres analysés et les
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différents echantillons etudiés. Enfin, les caractéristiques des échantillons d’huile d’olive sont

analysées a 1’aide d’une analyse factorielle discriminante.
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Chapitre 111 : Résultats et discussion

Partie |: Résultats de la caractérisation organoleptique et physico-chimique des

échantillons d’huile d’olive
1. Résultats de la caractérisation organoleptique

La caractérisation organoleptique des treize échantillons d’huile d’olive a été
réalisée selon deux méthodes différentes, la premiere a consisté a une évaluation par un
panel de dégustation composé de 250 personnes non spécialisées afin d’avoir une idée sur
les préférences organoleptique des consommateurs concernant I’huile d’olive, et la
deuxiéme a été effectuée a 1’aide d’un panel de dégustation spécialisé afin d’évaluer la
qualité organoleptique de nos échantillons selon les normes internationaux de

dégustation.
1.1. Résultats de la caractérisation hédonique

Les résultats de la dégustation non spécialisees sont présentés dans les figures 18,19
et 20.

fruité piquant amer Hrance B chomé

Figure 18: Résultats de la caractérisation du gout des échantillons d'huile d’olive
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Les appréciations suivantes peuvent étre tirées de la caractérisation non spécifique :

Entre 69,5% et 78% des dégustateurs trouvent que les huiles de Skikda, Relizane et
Tissemsilt ont un gout piquant et le reste des dégustateurs n’apergoivent ni le gout de

rance ni chémé dans ces échantillons. Un nombre faible des membres de jury (entre 2,3%
et 16%) ont senti un gout amer dans ces huiles.

Un gout de rance est détecté par plus de 30% des dégustateurs dans les huiles de
Mascara et Chlef.
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Figure 19: Reésultats de la caractérisation de 1’odeur des échantillons d'huile d’olive

La totalité des dégustateurs apprécie la bonne ou la tres bonne odeur de ces huiles.

La mauvaise odeur signalée par plus de 60% des dégustateurs pour les huiles de
Mascara et Chlef est due a I’oxydation des acides gras insaturés.

Plus de 50% des dégustateurs ont aimé la bonne odeur et le gout fruité des huiles de

Jijel, Tlemcen, Boumerdes et Bejaia. Cependant, 9,82% et 19,58% ont senti un gout de
rance dans les huiles de Bejaia et celles de Sidi bel abbés.
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foncé tres foncé clair
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Figure 20: Résultats de la caractérisation de la couleur des échantillons d'huile d’olive

La couleur des échantillons de Skikda et celle de Relizane (78% et 50%
respectivement) semblent foncée et trés foncé pour I’huile de Tissemsilt (90% des
dégustateurs). La couleur de I’huile de Chlef varie entre le foncé et le clair avec sédiment;

ceci peut étre di au phénomene d’oxydation des acides gras insaturés et un défaut dans le

raffinage de I’huile.

La couleur des échantillons des huiles de Bejaia, de Tissemsilt et celles de Sidi bel
abbés varie entre le foncé et le trés foncé.

D’ordre général, les préférences des différents dégustateurs ont été différentes. Au
moment que 50% preférent les huiles fruité, douce de couleur Iégerement foncée (cas de
I’huile de Skikda), 35,6% optent pour les huiles piquantes de couleur foncée ou tres

foncée (cas de I’huile de Tissemsilt), les préférences des autres ont été trés divergeant.
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1.2. Resultats de la caractérisation spécialisee

Selon les valeurs de la médiane récapitulées dans le tableau 10, les huiles de
Skikda, Tissemsilt et Relizane sont classés parmi les huiles d’olive vierge extra avec une

médiane des défauts eégale a 0 et de fruitée supérieure de 0.

Tableau 10 : résultats de la caractérisation organoleptique des huiles d’olive

Echantillons | fruité | amer | piquant | Médiane rance | chomé Métal | lié vineux moisi | Médiane
du fruité l-ique des
défauts
Skikda 6.3 0 2.5 25 2.2 0 0 0 0 0 0
Blida 1.9 0 3.8 1.9 4.5 0 0 0 0 2.6 0
Mascara 0 8.1 0 0 4 0 0 0 1.2 6 0.6
Sidi —bel 2.5 6.8 3.2 3.2 0 0 0 0 0 2.5 0
abbeés
Boumerdes | 1.8 0 4.5 1.8 6.6 0 0 0 2.1 4,6 0
Ghelizene 7.2 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0
Tlemcen 3.3 2.9 4.2 3.3 0 0 0 0 0 0 0
Ain Defla 0 2 0 0 1.9 0 0 2.3 0 3 0.95
Bejaia 8.3 0 1.2 1.2 0 0 0 0 0 0 0
Chlef 1.7 7.8 2.1 2.1 0 4.9 2.7 0 0 4.6 1.35
Djijel 6.1 0 0 0 )i 1.2 0 0 0 2.5 0.6
Tissemsilt 3.3 2 5.1 3.3 0 0 0 0 4 0 0
Tizi ouzou 2.9 0 2.5 2.5 6.5 0 2.5 1.8 0 1.9 1.85

Les autres échantillons d’huile d’olive sont qualifiées de vierge avec une médiane des
défauts inférieure a 3,5 (COI, 2015) et de fuité supérieur a 0 (figure 21) a ’exception des
échantillons de Mascara et de Ain Defla qui sont classées comme vierge lampante, car la
médiane du fruité est égale a 0 (figure 22).

Les résultats des deux caractérisations sont proches malgré les différences dans les

préférences des consommateurs.

76



Résultats et discussion
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Figure 21: Profil organoleptique des attributs positifs des treize échantillons d'huile
d’olive
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Figure 22: Profil organoleptique des attributs négatifs des treize échantillons
d'huile d’olive
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Une certaine similitude est soulevée entre nos résultats et ceux trouvés par Essid et al.
(2016). lls montrent que les échantillons tunisiens dégustés étaient fruités avec une trés bonne
ardme résultant d’une synergie entre plusieurs composants fortement influencés par la région
géographique et des facteurs génetiques. De plus, les attributs positifs d’une huile d’olive

différent d’une variété a une autre.

D’autre part, Ben Hassine et al. (2013) ont élucidé D’effet du stockage sur les
caractéristiques olfactives de I’huile d’olive. lls ont remarqué que les échantillons de I’huile
de Coratina (sud de I’Italie) ont perdu leurs attributs positifs (spécialement le piquant et

I’amertume) avec le stockage quel que soit le type d’emballage utilisé.

Servili et Montedoro (2002) ont mis en évidence la relation entre les sensations de
I’huile d’olive et sa teneur en composés phénoliques qui subissent des modifications
qualitatives et quantitatives en raison de réactions de décomposition et d'oxydation au cours
du stockage. Par conséquent, I’intensité du golt amer typique de I’huile d’olive extra vierge
fraiche diminue. Par contre, Dabbou et al. (2011) ont constaté que les caractéristiques

organoleptiques de I’huile d’olive ne sont pas influencées par son mode d’extraction.
2. Résultats de la caractérisation physico-chimique et microbiologique des huiles

Les criteres qui caractérisent une huile d'olive sont divisés en deux catégories: criteres

physiques et critéres chimiques.

2.1. Résultats des critéres physiques
2.1.1. Densité

La détermination de la densité d’une huile nous renseigne sur sa pureté
(Karleskind, 1992). Les résultats consignés dans la figure 23 montrent que la différence
entre la densité des huiles mesurée a 20°C est tres hautement significative (p< 0,0001),
les valeurs qui ont oscillé entre 0,911 + 0,001Kg/l et 0,916 + 0,001Kg/l sont toujours dans
I'intervalle fixé par le COI (2019).
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Figure 23: Résultats de la densité des échantillons d'huile d’olive

Nous déduirons aussi que les huiles de Mascara, Bejaia et Jijel sont plus insaturées et
plus oxydées avec des valeurs de densité proche de 0,916 + 0,001 Kg/l que les autres huiles.
Dans le méme sens, Sekour (2012) a signalé que la densité des huiles est fonction de leur

instauration et de leur état d’oxydation, plus elle augmente plus I’huile est oxydée.

En caractérisant des échantillons d’huile d’olive algérienne, Bouchenak (2018) a trouvé
des valeurs de densité relative plus élevée que les nétres pour 1’huile d’olive de jijel (0,927
Kg/l), plus proche variant de 0,918 Kg/l- 0,912 Kg/l -0, 907 Kg/l pour des échantillons
collectés de Dellys, Bejaia et Biskra et il a conclu que 1’échantillons le plus insaturé est celui

de Jijel.

Dans le méme sens, Fronco rebiero et al. (2018) ont trouvé que la densité de I’huile
d’olive est de 0,916 kg/l a une température de 20° C et qu’elle se dilate avec 1’augmentation
de la température ; ce qui aboutit a une diminution de sa densité. La différence de densité
entre 1’huile d’olive et 1’eau est utilisee par les producteurs pour séparer 1’eau des olives de

I’huile extraite par centrifugation.

HILIE
I =
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2.1.2. Indice de réfraction

L "indice de réfraction est un critére de pureté d’une huile. Il varie avec la longueur

d’onde de la lumiére incidente ainsi qu’avec la température.
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Figure 24: Résultats de I'indice de réfraction des huit échantillons d'huile.

Les valeurs de I’indice de réfraction récapitulées dans la figure 24 sont comprises
entre 1,467 et 1,474 + 0,001 avec une différence trés hautement significative (P< 0,0001)

et les huiles

ont été regroupées en quatre classes (tableau en annexe) ou la classe ¢

renferme le nombre le plus élevé d’échantillons (Skikda, Boumerdes, Sidi Bel abbés,

Tissemsilt, Tizi ouzou, Blida et Relizane).

A D’exception des huiles de Mascara, Bejaia et Jijel avec des teneurs d’indice de

réfraction dépassant 1,474 £ 0, les autres huiles sont conformes aux normes prescrites par
le COI (2019) qui limite I’indice de réfraction a 1,470.

Nos résultats sont proches de ceux de Bouchenaket al. (2018) variant de 1,467 a

1,407 pour des huiles d’olive algérienne ; Bahti et al. (2015) pour des huiles d’olive

palestinienne
(1,467-1,468)

(1,470-1,471) et Bhnsawy et al. (2018) pour des échantillons égyptiennes
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L’indice de réfraction d’aprés Chéneveau (1917) varie en fonction de la longueur de

la chaine latérale et du degré d’insaturation des acides gras entrant dans la composition des

huiles. 1l est également proportionnel aux poids moléculaire des acides gras ainsi que leur

degré d’insaturation, ce qui donne une bonne appréciation sur la possibilité d’oxydation

(Yunus et al., 2009 ; Bhnsawy et al., 2018).

2.1.3. Extinction spécifique

Les données recueillies pour 1’extinction spécifique sont consignées dans les figures 25 et

26.
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Figure 26 : Résultats de I’extinction spécifique a K 270
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Avec une différence trés hautement significative (p< 0.0001) entre les échantillons,
les valeurs de K270 obtenues montrent que les huiles de Mascara, Bejaia, Jijel et Tizi
Ouzou présentent une extinction spécifique plus élevée que les autres huiles dépassant
ainsi les limites fixées par le COI (2019) et nous permet de déduire que ces huiles sont
dans un état d'oxydabilité avancée car les trienes conjugués (produits secondaires
d'oxydation) absorbent au voisinage de 270 nm; ils sont proportionnels au degré
d’oxydation des acides gras insaturés présents dans les huiles (Gutiérrez et al., 1999 ;
Vera et al., 2019).

Les valeurs obtenues a 232 nm indiquent aussi que les échantillons de Jijel, Bejaia
et Boumerdes sont hors norme. La densité et 1’indice de réfraction de ces échantillons

d’huiles confirment ces constatations.

Des variations moyennes ont été enregistrées entre nos huiles et les huiles
analysees par Bendi Djelloul (2016) pour les deux coefficients : K232 (avec une valeur
maximale de 2,42 pour I’huile de sidi Bel Abbés et minimale de 1.87 pour I’huile de

Zanata) et K270 ou les valeurs ont oscillé entre 0.13 et 0.20.

Par contre, ces teneurs sont proches de ceux enregistrés par Laincer et al. (2014)
pour des huiles de I’Est algérien, ou les extinctions spécifiques ont varié de 1.15 a 2.46
pour K 232 et de 0.10 jusqu’a 0.20 pour K 270 ; Blekas et al. (2002) avec des valeurs de
K232 oscillant entre 1,20 et 2,40 et de 0,07 a 0,20 pour K270 concernant des variétés

Grecques.

Les valeurs de I’indice de peroxyde inférieur a 20 meqO2/Kg d’une huile ne
signifient pas toujours I’absence du phénomene d’oxydation. Le recours a la
détermination des coefficients d’absorbance dans I’ultraviolet (K232, Kz70) renseigne sur
la présence ou 1’absence de produits d’oxydation secondaire dans I’huile. Les
hydroperoxydes des premiers stades de 1’oxydation absorbent a 232 nm, alors que les
produits d’oxydation secondaires tels que les cétones insaturées-dicétones absorbent au
voisinage de 270 nm (Malvis, 2019).

L’absorbance dans 1’ultraviolet est un moyen d’évaluation de I'état de
conservation de I'huile. C'est également un indicateur sur la douceur de la méthode

d'extraction et sur l'oxydation par surexposition de I'huile a l'air lors de la trituration. Plus

I'extraction se fera a température basse (< 28°) moins il y aura de contact dVEC l'air
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pendant l'extraction, et plus les valeurs de Kzsz, Kz, seront faibles (Wolff, 1968).
Plusieurs facteurs peuvent expliquer les valeurs élevées d’extinction spécifique. Il s’agit
de la récolte tardive des olives, une exposition excessive des olives et de I’huile extraite a
I’oxygene de I’air et a la lumiere, voir aussi un réchauffement de la pate lors de la
trituration (Tanouti et al., 2011).

2.1.4. Couleur

La couleur des huiles est due aux pigments qui peuvent éventuellement exister
dans cette derniere (Rahmani, 1989). Elle a éte déterminée en analysant les huiles par
spectrometrie dans le visible (AFNOR, 1993).
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Figure 27: Résultats de la couleur des huiles

A la lumiére des données présentées dans la figure 27 ; nous constatons que nos
échantillons ont des couleurs variables conformes a ceux exigees par la norme AFNOR
(1993) qui les situent entre 1 et 45 et aux résultats de la caractérisation organoleptique,

nos huiles possedent les couleurs suivantes :

- Huile de Boumerdes: Légérement colorée car elle se situe entre 1 et 9 ;
- Huile de Bejaia, Skikda, Relizane et Tizi Ouzou : Foncée, avec une valeur située entre 12 et
19.
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- Huile de Chlef, Sidi Bel Abbés, Jijel et Tlemcen : sont des huiles Foncée avec

dominance du vert (de 20 a 29).

- Huile de Blida, Mascara et Tissemsilt: Trés foncée avec une dominance du rouge (30-
45).

La couleur foncée et trées foncée des huiles de Chlef, Sidi bel Abbés, Jijel,
Blida et Tissemsilt est due a la présence en plus de chlorophylle de pigments
caroténoides et xanthophylles comme montrait Karleskind (1992) ; Giuliani (2011). Par
ailleurs, la couleur de I’huile d’olive est le résultat d’une teneur qualitative et
quantitative en pigments qui se différe d’'une année a une autre dans la méme région et
qui est fortement corrélée aux conditions climatiques de 1’année de récolte et aux
attaques des mouches qui affectent le métabolisme des olives résultant ainsi en un profil

pigmentaire différent (Angela et al., 2011 ; Lazzerini et Domenici, 2017).

2.1.5. Détermination de la teneur en eau et en matiére volatile

La teneur en eau dans les huiles est conforme aux normes prescrites par le COI

(2019) Comme le montre la figure 28.
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Figure 28: Résultats de la teneur en eau dans les echantillons d'huile d’olive

Ceci indique que les échantillons d'huile ont subi une bonne séparation entre les
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phases huileuses et aqueuses au cours de la production; ce qui est un avantage de
I’extraction par trois phases qui a été appliquée dans les unités d’extraction dont nous

avons prelevé les échantillons.

D'aprés I'étude statistique, la différence dans la teneur en eau entre les huiles de Ain
Defla, Sidi Bel Abbés et Tlemcen est non significative (p > 0,05) et sont dans le méme
groupe (a).

Les fluctuations entre les valeurs peuvent étre expliquées par I’effet de stade de
maturation des fruits, car la teneur en eau des olives diminue avec leur maturation (Cimato,

1990). Elle est aussi reliée au processus métabolique qui pourrait survenir a l'intérieur des

fruits caractéristique pour chaque variété (Leonardi et al., 2002).
2.2. Caractéristiques chimiques

2.2.1. Indice d'acide et I’acidité

L’indice d’acide est un critére chimique de fraicheur et de pureté de I’huile,

il nous renseigne sur son degré d’altération (Oll¢, 2002).
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Figure 29: Résultats de 1’acidité libre des echantillons d'huile d’olive

D’apres la figure 29, ’acidité des treize échantillons n’a pas excédé les limites fixées
par le COI (2016a) et le COI (2019), tandis que 1’analyse statistique par 1’Anova a décelé
une différence hautement significative (p< 0,0001) et nous a permis de classer les huiles en

plusieurs groupes dont les plus importants sont:

Le groupe a comportant les huiles de : Sidi Bel Abbés et Jijel avec une valeur d’acidité de
I’ordre de 1,95 £ 0,04% et 1,89 £ 0,01% respectivement ;

le groupe b ou figure les échantillons des huiles de Jijel et skikda ;
et le groupe d avec les huiles de Chlef, Tizi Ouzou, Mascara, Tlemcen et Boumerdes.

Les huiles qui ont fait I’objet de cette étude sont classées en huiles d’olive vierge extra
avec une acidité inférieure a 0,8% (Relizane, Bedjaia et Tissemsilt) et huiles vierge avec une
acidité située entre 0,8% et 3,3% (Chlef, Ain Defla, Mascara, Tizi ouzou, Jijel, Blida,
Boumerdes, Sidi Bel Abbés, Skikda et Tlemcen).

Les valeurs de 1’acidité de nos huiles sont dans le méme intervalle que celles
enregistrées par Benabid et al.,(2008) (valeurs comprises entre 0.77% et 9.26%) pour des
huiles de ’est algérien ; Bendi Djelloul (2016), qui a enregistré des taux d’acidité variable

entre 0,6% et 2,8% dans des huiles d’olive algérienne ; par contre elles sont plus élevées que
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celles rapportees par Laincer et al., (2014) et Mansouri et al.(2017) pour des huiles du centre

et de I’est algérien ou elle n’a pas dépassé 0,8%.

Nos échantillons sont aussi plus acide que des huiles tunisienne avec des teneurs
comprise entre 0,38 et 0,41% d’acide oléique analysés par Zarrouk et al.(2008) qui sont
proches des huiles espagnoles (acidité de 0,10 a 0,25 %) caractérisées par Pardo et al.(2007)
et des variétés d’huiles européennes introduites en Tunisie dont les teneurs ont varié entre
0,11 et 0,28 % (Dabbou et al., 2010). Par contre, elles sont moins acides que celles
caractérisées par Boulfane et al., (2015) pour lesquelles 1’acidité libre est comprise entre 2 et
3,3 %.

Ces différences peuvent étre expliquées par I’influence du cultivar et le degré de
maturité des olives ; car I’acidité des huiles augmente avec la récolte tardive des fruits comme

I’annonga El Qarnifa (2019).

Les travaux de Mouawad et al. (2005) sur des huiles d’olives libanaises ont montré que
I’acidité n’est pas affectée par le sol mais par le systéme d’extraction. Chimi (2006) a rapporté

que I’huile extraite par presse est caractérisée par un degré d’oxydation et une acidité élevée.

Ryan et al. (2002) ont indiqué que la qualité de I’huile d’olive est liée au mode et a la
durée de stockage des olives avant 1’extraction. De méme, Yousfi et al. (2006) ont élucidé
que I’acidité de I’huile de la variété Arbequina passe de 0,13% a 0,29 % au bout d’un mois et
demi de maturation. En effet, plus le temps de stockage est long, plus I’acidité libre dans le
fruit est importante, ce qui déprécie et dégrade la qualité organoleptique du produit

d’extraction.

Jean Marc et Mirielle (2003) affirment dans leur études que 1’acidité oléique doit étre
utilisée comme une speécification de composition et non de qualité parce qu’il n’y a

aucune correlation entre la quantité d’acides gras libres et leurs état d’oxydation.

Inversement et d’aprés Grati-Kamoun en (2007) I’acidité est un critere de qualité de
I’huile d’olive et ne devrait guére dépasser 0,3% lorsque I’huile est obtenue a partir d’olives
récoltées a la main et transformees rapidement avec peu ou sans temps de stockage et a un

stade de maturité approprié (pas trés avance).

Adnan et al. (2015) ; Gouvinhas et al. (2017) déclarent qu’au niveau du moulin, le
mode d’extraction des huiles, ainsi que leur stockage jouent un role important dans la

réduction de leur qualité. La modification la plus importante que 1’on rencontre est
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I’oxydation ou rancissement qui est causé par plusieurs facteurs, comme 1’oxygéne, la
lumiére, la température, facteurs qui favorisent un certain nombre de phénoménes en

I’occurrence la fermentation (Catania et al., 2017) .

Le contenu en acides gras libres d’une huile est un indicateur de la qualité, de la
fraicheur du fruit et de la stabilité de I’huile pendant le stockage ; mais aussi de 1’activité de
la lipase, dont I’acidité augmente avec la maturité du fruit d’olive, suite a une augmentation
de I’activité enzymatique spécialement I’enzyme lipolytique qui provoque les dommages

tissulaires des fruits (Boskou, 2009 ; Boudour Benrachou et al., 2017).
2.2.2. Indice de saponification

Les résultats donnés dans la figure 30 révele que conformément aux normes internationaux
du COI (2019); L’indice de saponification de nos échantillons a varié de 185,33 £ 0,57 a
196,33 + 1,52 avec des différences hautement significative (p < 0,0001).
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Figure 30: Résultats de 1’indice de saponification des échantillons d'huile d’olive
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Quatre grands groupes ont apparu selon Anova. Le groupe «a» rassemble les
échantillons d’huiles les plus recherchées en industrie de savonnerie avec des valeurs d’indice
de saponification variant de 192,33 + 2,08 a 196,33 £ 1,52, et le groupe « d » ou figurent les
huiles avec les indices les plus faibles. Les huiles que nous avons utilisées présentent des
indices de saponification plus faibles que ceux des huiles de Benabid (2009) dont les valeurs
d’indice de saponification de ses échantillons ont variée entre 182,36 jusqu’a 201,05 ; mais
dans le méme intervalle que ceux de Bouchenak et al., (2018) pour des huiles d’olive

algérienne (valeurs comprises entre 197,75 et 186,53).

L'indice de saponification d’une huile varie en fonction de son origine géographique

et aussi selon le procédé utilisé lors de son extraction (Hillali, 2005).

2.2.3. Indice d'iode

L’indice d’iode donne une indication globale sur I’insaturation de I’huile (présence

d’acides gras insaturés).
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Figure 31: Résultats de 1’indice d’iode des échantillons d'huile
d’olive
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En examinant les résultats indiqués dans la figure 31, il en ressort que les indices
d'iode de tous les échantillons ont des valeurs comprises entre 66 et 100 et sont conformes
aux normes fixées par le COI (2015). Bouchnak et al. (2018) ont annoncé des valeurs d’indice
d’iode similaires avec un maximum de 94,4 pour I’huile de Jijel et un minimum de 55,12 pour
I’huile de Dellys. De méme, Benabid (2009) a enregistré des teneurs comprise entre 77,18 et

86,71 pour des huiles d’olive algérienne.

La différence entre les échantillons est hautement significative (p< 0,0001), pour cette
raison, ils ont été regroupés en six groupes différents. La valeur la plus faible d’indice d’iode
a été enregistrée avec I’huile de Mascara (56,66 + 1,52) qui a possédé 1’extinction spécifique

la plus faible.
2.2.4. Indice de peroxyde

La figure 32 montre que les valeurs d’indice de peroxyde sont conformes aux normes
prescrites par le COIl (2016) (22 meqO2/kg). En outre, la différence entre les échantillons a

été hautement significative (p< 0,0001) et les a dispersés sur huit groupes différents.
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Figure 32: Résultats de 1’indice de peroxyde des échantillons d'huile d’olive
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Comparativement aux resultats trouvés par Bendi Djelluol (2016) qui varient entre 6.7
et 14,66 meq d’O2/Kg, les indices de peroxydes de nos huiles sont dans le méme ordre. Ils
sont proches de ceux des huiles turques caractérisées par Ocakoglu et al. (2009), avec des
valeurs qui se situent entre 7,37 et 16,08 meq d’O2/Kg. Alors qu’ils sont plus inférieurs que
certaines huiles italiennes pour lesquelles, les indices de peroxyde oscillaient entre 5,3 et 24
meq d’O2 /Kg (Del Carlo, 2004).

Les indices de nos huiles sont plus élevées que ceux rapportées par Haddada et al.
(2008) pour des huiles tunisiennes (2,63 et 7,90 meq d’02/Kg) ; Salvador et al. (2003) pour
des huiles d’olive de différentes régions oléicoles du centre de I’Espagne (7,8 et 12,9

meqO2/kQ).

L’indice de peroxyde estime I'état d'autoxydation de I'huile; c’est un mécanisme lent
mais inéluctable. En effet, les corps gras peuvent s’oxyder en présence d’oxygene et
de certains facteurs favorisant (température élevée, eau, enzyme, trace de meétaux : Cu,
Fe...). Cette autoxydation ou rancissement aldéhydique conduit dans un premier temps a la
formation de peroxyde (ou hydroperoxydes) qui se décomposent ultérieurement en
dérivés carbonyls aldéhydes et hydrocétones (responsables de 1’odeur de rance) et en divers

produits oxygénés (alcools, acides...)( Benrachou, 2013).

Il faut noter également que I’indice de peroxyde augmente avec la maturité des
olives, et surtout a la suite d’un choc thermique consécutivement a un gel ou a un processus
de fabrication défectueux. Le stockage inadapté ou prolongé est également une des causes

d’augmentation de ce parameétre.

D’aprés Mouawad et al. (2005) I’indice de peroxyde est influencé par 1’altitude. Selon
Sanchez Casas et al. (1999), il pourrait étre retenu pour controler les probléemes de production,
en particulier les problémes qui peuvent se produire aprés la récolte et au cours de la
transformation (Cecchi et al., 2006 ; Bouchenak, 20018).

2.3. Résultats de la caractérisation microbiologique des huiles

Les résultats obtenus de cette caractérisation indique 1’absence totale d’une croissance
microbienne a la surface des différents milieux de culture utilisés car I’huile d’olive est
considérée comme un substrat défavorable & la croissance d’une microflore microbienne. Ce
résultat s’accorde avec plusieurs études antérieures. A titre d’exemple, Cifardini et al. (2013) ;

Zullo et al. (2018) ont montré que le procéde d’extraction de I’huile d’olive spécialement la
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malaxation et la séparation de la phase aqueuse évite la contamination de I'huile nouvellement
produite par les bactéries tels que les coliformes et méme par les levures tels que Candida

parapsilosis provenant des fruits, des opérateurs ou des moulins.

Cependant, I'huile d'olive nouvellement extraite peut étre contaminée plus tard par des
coliformes et autres, qui peuvent survivre et se reproduire dans cet habitat si la teneur totale
en composés phénoliques est trop faible. Les résultats de cette étude démontrent aussi que les
phénols polaires de I'huile d'olive peuvent empécher la survie des E. coli présents dans le

produit apres le processus d'extraction, uniqguement en présence de concentrations suffisantes,

Grace a l'identification moléculaire, 72 isolats regroupés en 36 clusters ont été élucidé
par Francello et al. (2020) dans des huiles d’olive italienne en utilisant des méthodes
moléculaires. Les principaux isolats appartenaient principalement a Bacillus spp.,
Brevibacillus spp., Micrococcus spp., Staphylococcus spp., Pantoea spp., Lysinibacillus spp.,

Kocuria spp., et Lactobacillus spp.

Dans le méme contexte, lls ont conclu qu’il existe différentes espéces bactériennes et
que la fréquence et la diversité de ces espéces dépendent de la variété d'olive. Ces especes
sont typiques aux environnements naturels, tels que les sols et les plantes ; mais aussi a

I’environnement et a 1’étre humain.

En effet, les bactéries de I'nuile d'olive, ainsi que les levures, peuvent influencer leurs
propriétés sensorielles et chimiques pendant le stockage. Cependant, ils représentent

également un réservoir de diversité microbienne qui nécessite une réflexion plus approfondie.

Certaines espéces trouvées présentent un potentiel biotechnologique intéressant pour la
bioconversion industrielle des lipides, des graisses et des huiles en produits de grande valeur.
Tandis que d’autres sont des rhizobactéries qui stimulent la croissance des plantes ou peuvent
étre utilisé comme des substituts d'engrais chimiques, détoxifiant naturel ou encore sous-
produits agro-industriels. De plus, Bacillus spp. et L. rhamnosus ont un potentiel probiotique
qui peut étre exploré compte tenu de l'utilisation probiotique possible de certaines huiles

d'olive extra vierges (Vuletin et al., 2019).
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3. Résultats de la deétermination du profil des acides gras par chromatographie en
phase gazeuse CPG

La composition en acides gras est un autre aspect essentiel de 1’évaluation qualitative
des huiles d’olive. En effet, ce parametre revét une grande importance pour leur classement
et commercialisation. C’est également 1’un des moyens utilisés pour s’assurer de
I’adultération de I’huile et la detection des fraudes qui peuvent

(Christopoulos et al., 2004).

avoir lieu

Certains auteurs ont classé les huiles d’olive selon leurs origines (Ranalli et al.,
1997); (Paz Aguilera et al., 2005 ; Bouchenak , 2018), d’autres notent plutdt des variations
minimes de taux d’acide gras principal (C18:1) chez la méme variété d’olivier méme si

elle est cultivée dans des lieux différents (Gutierrez, 1999 ; Boudour Benrachou et al.,
2017).

C14:0 Mystérique C16:0 palmitique C17:0 héptadécanoique ™ C18:0 stéarique C20:0 Arachidique

™ C22:0 béhénique M C24:0 lignocérique % Cl6:1 palmitoléique M C17:1héptadécénoique  c18:1 oléique

® C20:1 gadoléique M C18:2 linoléique m C18:3 linol

nique

acides gras (%P

o

wteneurs en

o

C18:3 linolénique

C20:1 gadoléique

[
o

échantillons

acides gras

Figure 33: profil des acides gras dans les échantillons d'huile d’olive
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L’analyse de la composition des acides gras (figure 33), est qualitativement similaire
entre les différents echantillons. Quantitativement, toutes les huiles étudiées présentent des
teneurs en différents acides gras répondant aux normes établies par le COI (2019) ; malgré les
différences hautement significatives enregistrées (P< 0,0001).

L’acide oléique (C18 :1) est I’acide gras dominant, toutes les huiles étudiées ont des
proportions supérieures a 60 %. Les valeurs les plus élevées sont enregistrées dans les huiles
de Tlemcen (79,6%), Tissemsilt (77,02%) et Boumerdes (70,9 %). Les plus faibles sont celles
de Blida (64,16 %) et Boumerdes (63,91 %). Par ailleurs, les huiles d’olive de Mascara et de
Jijel se distinguent par les valeurs les plus élevées en acide stéarique (4,83 % et 3,21 %

respectivement).

Ces taux sont tres proches de ceux obtenus pour des huiles d’olive algériennes (Bendi
Djelluol, 2016), tunisiennes (Haddada et al., 2007), marocaines (ElI Antari et al., 2003),
turques (Gurdeniz et al., 2008) et palestiniennes (Abu-Reidah et al., 2013) ou les teneurs
d’acide oléique ont oscillé entre 67.24 % et 72.27 %; tandis qu’ils sont SUpérieurs a ceux
enregistrées dans des huiles d’olive tunisiennes analysees par Issaoui et al.(2010) et espagnole
(Pardo et al.,2007 ; Allalout et al., 2009),

Quant a I’acide linoléique, les teneurs les plus élevées sont enregistrées dans les huiles
de Boumerdes et Blida avec des valeurs de 1’ordre de 17,16 et 15,18%, respectivement.
Valeurs proches de la norme (21%). Ceci peut étre expliqué par ’utilisation d’olives résultant
d’une récolte tardive qui favorise selon Cimato (1990) I’augmentation du taux des acides gras
insaturés, notamment 1’acide linoléique, au dépend de 1’acide palmitique. Les pourcentages de
’acide linoléique trouves dans les treize échantillons sont en accord avec ceux trouves par
Bendi Djelluol (2016) et proches de ceux d’Oueslati et al. (2009) pour une huile d’origine

tunisienne.

D’autres acides gras qualifiés de minoritaires (teneur inférieur a 1%) et qui sont
considérés, d’apres Bertuccioli et al. (2014), comme indicateurs variétal sont présents dans

nos ¢échantillons tels que 1’acide béhénique et 1’acide arachidonique.

Nous avons trouve, également, la présence de 1’acide linolénique dans tous les

échantillons avec des teneurs variant de 0,52 % a 1,66 %.

La teneur en acides gras de I’huile d’olive varie en fonction de la zone de production, la

latitude, le climat, la variété et le stade de maturation du fruit. Baccouri et al. (2008) ont
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prouvé que le ratio acide oléique/acide linoléique montre une tendance a baisser avec la
maturité des olives. Les huiles grecques, italiennes et espagnoles sont pauvres en acides
linoléique et palmitique ; mais elles présentent un pourcentage élevé en acide oléique
inversement aux huiles marocaines et tunisiennes qui sont riches en acides linoléique et

palmitique et pauvres en acide oléique (Benlemlih et Ghanam, 2012).

4. Etude des acides gras saturés et insatureés et le rapport entre eux

Il faut signaler que la composition en acides gras obtenue révele une prédominance
des acides gras mono insaturés (IGM) (tableau 11). Le pourcentage des acides gras insaturés
varie légérement en fonction des échantillons étudiés. Il varie entre 83,23 % pour
I'échantillon de Blida et 85,42 % pour [I'échantillon de Tissemsilt. Cependant, le
pourcentage en acides gras saturés oscille entre 12,06 pour I'huile de Tlemcen et 20,19

% pour I'huile de Jijel.

Tableau 11: teneurs en AGS, AGI et leur rapport dans les échantillons d’huile d’olive

huiles /AG AGS (%) AGMI (%) AGPI (%) AGI/AGPS (%)
Skikda 18,18 67,23 14,82 4,83
Blida 16,97 64,55 18,68 4,90
Mascara 17,98 71,61 10,58 4,57
Sidi bel Abbes 19,51 77,73 2,8 4,12
Boumerdes 11,73 71,15 18,69 7,65
Relizene 17,67 71,81 10,77 4,76
Tlemcen 12,06 80,32 11,76 7,63
Ain defla 18,72 68,09 11,77 4,62
Bejaia 16,42 71,35 12,57 5,11
Chlef 17,14 70,09 13,18 4,84
Jijel 20,19 72,39 7,55 3,95
Tissemsilt 14,73 77,18 8,24 5,79
Tizi ouzou 18,15 70,67 11,18 4,50
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Le rapport entre les acides gras insaturés et les acides gras saturés (AGI / AGS)
montre une fluctuation en fonction des échantillons étudiés. Ce rapport est trés faible pour
I'huile de Jijel (3,95%) et plus éleve pour I'huile de Tlemcen (7,63%). Par contre les autres
échantillons ont un rapport situé entre 4% et 5,7%. Ce rapport est utilisé comme parameétre
de stabilité et plusieurs études ont montré qu’un rapport élevé engendre une stabilité
oxydative importante et une valeur nutritionnelle exceptionnelle (Ryan et al., 1998 ;
Aparicio et Luna, 2002 Abaza et al., 2003 ; Haddada et al., 2007 ; Boudour Benrachou et
al., 2017).

Les taux d’acides gras saturés (AGS), monoinsaturés (AGMI) et polyinsaturés (AGPI)
varient en fonction des huiles et de la variété. Des variations cultivar-dépendante en profils
d’acide gras des variétés d’huile d’olive sont relevées par plusieurs auteurs (Inglese, 1994 ; Di
Bella et al., 2007 ; Allalou et al., 2009).

Zarrouk et al. (1996), Aranda et al. (2003) ; Abaza et al. (2003), Ben Temmime et al.
(2006), Dabbou et al. (2010) estiment que la composition en acides gras de I'olive change en
fonction des étapes de développement et de maturation. Quant a Baccouri et al., (2007), ils
ont montré que le contenu des acides gras de I'huile d'olive notamment les acides oléique,
palmitique et linoléique Joue un rdle important dans la préservation de I’huile durant la
conservation et sont quantitativement affectée par le cultivar , I'origine, la maturation du fruit,

la période de récolte et les conditions pédoclimatiques de la production.

Discussion générale

De la caractérisation organoleptique et physico chimique des treize échantillons testés,
nous déduirons que les huiles de Jijel, Bejaia et Boumerdes ont été fabriqués sans respect des
bonnes pratiques de fabrication (exposition des huiles a 1’air lors de la trituration, mal

conservation des olives et utilisation d’olives abimés..) comme ils ont été mal préserves.

Les différences hautement significatives signalées sont dues a plusieurs facteurs ; en
I’occurrence la maturité des olives ou une maturité importante des olives. Cette derniere est
associée a une diminution de I’amertume, elle provoque également une légére augmentation
de I’acidité de I’huile d’olive tandis qu’elle diminue la teneur en eau et I’indice de peroxyde.
Elle provoque aussi une modification dans le profil des acides gras ou la teneur des acides
oléiques et palmitique diminue au profit de 1’acide linoléique quand la peau du fruit passe du

vert au semi noir (El Qarnifa, 2016 ; Haung et al., 2020). C’est le cas des échantillons de Jijel,
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Bejaia et Boumerdes qui ont été plus oxydées. Cette constatation a été également renforcée

par les appréciations des dégustateurs qui ont trouvé un godt de rance dans ces huiles.

Le processus de maturation des olives dure quelques mois au cours desquels
I’atmospheére, I’environnement, les conditions climatiques et agricole jouent un réle important
malgré le contrdle génétique strict qui peut étre appliqué (Rohman et al., 2019 ; Violino et al.,
2020).

La saison de récolte, les conditions environnementales, la zone géographique et le
cultivar sont & I’origine des différences significatives montrées par Giuffre (2013) dans la
composition en triglycérides des échantillons d’huile d’olive produits en sud de 1’ltalie. Sous
les mémes conditions agronomiques et microclimatiques, elle a constaté en 2017 que le
cultivar et I'année de récolte affectaient considérablement la biométrie des drupes et la

composition de I’huile d’olive.

Pradoxalement, Baiano et al. (2013) ; Mansouri et al. (2018); Jimenes carvelo et al.
(2019) ont mis I’accent sur le comportement variable des différents cultivars vis-a-vis des
conditions climatiques, ces différences ont touché la composition de I’huile d’olive
spécialement la teneur en acides gras et pas les indices de qualité qui ont resté toujours dans

les normes.

Parallélement, en Tunisie EI Gharbi et al. (2018) ont montré que la zone géographique
joue un réle majeur dans la détermination des caractéristiques de qualité de I'huile d’olive.
Elle semble avoir un effet significatif sur sa composition chimique. Ce comportement peut
s'expliquer par la variabilité des caractéristiques du sol et des conditions climatiques

(précipitations, température et humidité) entre les différentes régions (Lopez et al., 2019).

Contrairement, (Christophoridou, 2017 ; Vera et al., 2019 ; Katerinopoulou, 2020) ont
montré que l'origine géographique peut conduire a des caractéristiques chimiques distinctes
reflétant les conditions environnementales et du sol dans lesquelles les olives sont cultivées.
Ou les huiles d’olive extra vierge d’appellation protégees sont caractérisées par des
différenciations geographiques, de cultivar et de culture qui sont a 1’origine de la saveur et la

qualité unique de ces huiles AOP.

Ranalli et al. (1997), et Kiritsakis (1998), signalent que 1’origine géographique n'a

aucune influence significative sur les parametres analytiques qui, sont fondamentalement
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affectés par des facteurs endommageant les fruits tels que 1’attaque par les mouches, le

matériel de la récolte, le transport et le stockage des olives.

L’irrigation, le stockage, les procédures d'extraction, I’exposition a la lumiére, la
température élevée et I'oxygene sont tous de naturels adversaires de I’huile d’olive et
contribuent a sa détérioration, ajoutant I’irrigation Patumi et al. (2001) ; Bousahel et al.
(2020) ; Titouh et al. (2020).

Partie Il : Résultats de I’évaluation de la teneur des huiles en quelques constituants

de la fraction insaponifiable

1. Teneurs en polyphénols totaux dans les échantillons d’huile d’olive

Les teneurs en polyphénols totaux dans nos échantillons d’huiles étaient variables ; les
plus élevées ont été enregistrées dans les huiles de Skikda, Tissemsilt, Sidi Bel Abbés, Blida,
Ain Defla, Boumerdés, Chlef et Mascara (teneurs variables entre 207,97et 151,12 mg/Kg).
Alors que les huiles de Tlemcen et Tizi Ouzou ont montré des taux plus faibles avec des
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Figure 34: teneurs en polyphénols totaux dans les échantillons d'huile d’olive
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Les résultats que nous avons trouves sont en parfaite concordance avec ceux trouvés
par Rivas et al. (1998) ; Abouzar et al. (2010) et Veneziani et al. (2018). Alors qu’ils sont
supérieurs a ceux mentionnés dans les travaux de Boukachabine et al. (2011) ou la teneur en
polyphénols totaux est estimée a 101 mg/Kg pour une huile obtenue de Picholine marocaine

cultivée au Maroc.

Dans le méme contexte, Bassi et al. (2002) ont trouvé une teneur de 181 mg/Kg pour
I’huile obtenue de la variété (Picholine marocaine) cultivée en Italie qui était similaire a celle
déclarée par Fraihat et al.(2017) en Arabie Saoudite (157 & 287mg/Kg ).

La variation des teneurs en polyphénols totaux semble étre liée au profil variétal et a la
zone géographique oléicole. Généralement, les huiles d’oliviers situés en altitude moyenne se
montrent plus riches en phénols que celles des oliviers des plaines (Ocakoglu, 2009 ; Cifardini
et Zullo ,2014 ; Kalogeropoulos et Tisimidou, 2014, Starec et al., 2021).

Parallélement, I’étude menée par Dabbou et al. (2011) montre que I’huile d’oléastre
semble intéressante en termes de composés mineurs (polyphénols et composés volatils). Cette
richesse est explicable par sa résistance avérée aux conditions critiqgues comme le stress
hydrique (Durand et Terral, 2005). En effet, le taux de composés phénoliques est plus élevé
dans les huiles provenant de cultures soumises a la sécheresse que celles des cultures irriguées
(Tovar et al., 2001 ; Tovar et al., 2002 ; Talhaoui 2016 ; Gucci et al.,2019).

Morellé et al.(2005) ont conclu que I’activité des enzymes responsables pour la
synthése de composés phénoliques, tels que la L-phénylalanine ammoniac-lyase, differe selon
les conditions de I'eau. De plus, 1’étude de Baccouri et al. (2008) sur les huiles d’oléastre
montre que le facteur génétique influence la composition en phénols. La richesse en composés

phénoliques des oléastres constituerait donc un critére de qualite.

Des différences en contenu phénolique ont été egalement constatées par rapport a la
période de récolte, degré de maturité des olives et conditions climatiques de la Culture.
Veneziani et al.(2018) ; El Qarnifa et al. (2019), ont noté une diminution significative de la
teneur en composés phénoliques dans des huiles obtenus d’olives trés matures récoltées

tardivement.

Pendant la maturation des olives, I’activité photosynthétique diminue a mesure que la

teneur en huile des fruits augmente (EI Sohaimy et al., 2016). Au premier stade de maturation
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dénommeé vert, les fruits mars ont déja acquis leur taille finale, donc la maturation se poursuit
et les chlorophylles dans la peau sont lentement remplacés par les anthocyanes faisant passer
les olives du vert au violet foncé ou ils ont la teneur en composés phénolique la plus élevée
dans la phase entre le vert et la peau la plus foncée et par conséquent, le degré de maturation
est un facteur important pour définir la bonne récolte qui produira la meilleur huile et peut

étre utilisé comme une clef pour choisir la composition voulue de I’huile d’olive.

Plusieurs études (Kayel et al., 1994 ; Fares et al. 2016 ; Lanza et Nifali, 2020) ont mis
I’accent sur I’influence de la température et des procédés technologiques utilisés pour
séparer la phase aqueuse de la phase huileuse sur la composition de 1’huile d’olive en

composés phénoliques.

2. Teneurs en flavonoides totaux, flavones et flavonols

Les échantillons d’huile que nous avons utilisé ont enregistré des teneurs variables en
flavonoides totaux (Figure 32); une différence entre les huiles de Chlef, Skikda, Blida,
Maskara et Ain Defla a été constatée. Toutefois, aucune différence n’est enregistrée entre les
teneurs en flavones et flavonols des huiles de Skikda, Sidi Bel Abbés, Boumerdes, Relizane et
Ain Defla (Figure 35 et 36).
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Figure 35: teneurs en flavonoides totaux dans
les échantillons d'huile d’olive
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Figure 36: teneurs en flavones et flavonols
dans les échantillons d'huile d’olive

Des constatations similaires ont été rapportées par Andjelkovic et al. (2009) qui ont

mentionné des teneurs de flavonoides totaux situées dans l'intervalle de 3.91 mg/Kg a 15,6

mg/Kg détectés respectivement dans les huiles obtenus de la variété Sigoise (Sig) et Chemlal

(Sidi Bel Abbés). La lutéoline et I'apigénine ont été les composés les plus pertinents dans ce

groupe. La luteoline était le flavonoide le plus abondant dans les échantillons analysés (2.45

mg/Kg pour Sigoise (Sig) et 10.16 mg/Kg pour Chemlal de Sidi Bel abbés) ; tandis que les

concentrations de 1’apigénine ont varié entre 1.46 mg/Kg pour Sigoise (Sig) et 5.44 mg/Kg

pour Chemlal (SBA). Des valeurs plus faibles ont été obtenues par Criado et al. (2004),

Ilyasoglu et al. (2010).
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3. Teneur en O diphénols
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Figure 37: teneurs en O diphénols les échantillons d'huile d’olive

D’apres les resultats présentés dans la figure 37, il en ressort que les extraits de Skikda,
Blida et Tissemsilt présentent les teneurs les plus élevées en O diphénol (22,1t 0,9 mg/ml ;
21,241 mg/ml et 21,38 + 0,2 mg/ml respectivement). Une forte corrélation positive a été
établit entre la teneur en polyphénols totaux et en O diphénols (r = 0,92) dans les extraits des

huiles.

De méme, Cerratani et al. (2006) ; Laincer et al. (2014) ont trouvé des corrélations
positives entre les teneurs en polyphénols totaux et en O diphénols, ceci peut étre expliqué
par le fait que les O diphénols constituent une classe importante de polyphénols présents dans
I’huile d’olive

Les composants mineurs de 1’huile d’olive représentés principalement par les stérols,
les phénols, les composés volatils, les tocophérols et les caroténoides, outre leurs propriétés
nutritionnelles et bénéfiques pour la santé humaine, peuvent étre utilisés pour I'authenticité de
I'nuile d'olive. Leur présence, leur profil et leur contenu sont uniques dans les olives, et cela
se reflete dans I'huile correspondante (Christophoridou, 2017). lls sont grandement affectés

102



Résultats et discussion

par le cultivar d'olives au moment que 1’effet de ’origine géographique reste discutable par

certains auteurs comme Mikou et al. (2020).

Le systéeme d’extraction et les conditions de stockage influencent la conservation de
I’huile. Une corrélation positive a été détectée entre la teneur en composés phénolique de
I’huile d’olive et sa stabilité oxydative (George, 2019 ; Martin-Peldez, 2017).

Ces micronutriments fonctionnels sont des metabolites secondaires qui sont produits en
réponse a des stimulations environnementales. En outre, les huiles d'olive vierges (VOO) a
dénomination d'origine protégée (AOP) possédent des marqueurs qui peuvent garantir de
maniere adéquate un produit de haute qualité pour les consommateurs en termes de cultivar,
techniques de culture, périodes de récolte et méthodes d'extraction. Ainsi, l'authenticité de

I'nuile d'olive est devenue un sujet important d'un point de vue commercial et sanitaire.

Partie 111 : Résultats de ’activité antioxydante des treize échantillons d’huile d’olive
1. Réduction du DPPH

Les plus importantes activités antioxydantes sont décelées avec les extraits phénoliques
des huiles de Sidi Bel Abbés, Ain Defla, Bejaia, Blida, Tissemsilt et Boumerdés dont I’TC50 a

été supérieure de celui de I’acide ascorbique (Figure 38).
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Figure 38: réduction du DPPH par les extraits phénoliques des différents échantillons

d’huile d’olive

Une corrélation négative (r = -0,45) est détectée entre les teneurs en polyphénols totaux,
en flavonoides totaux (r = -0,10), en O diphénols (-0,43) dans les huiles et la réduction du
DPPH. Cette corrélation est assez faible (r = 0,32) entre la teneur des huiles en flavones et

flavonols et I’'IC50 correspondante.

Dans le méme contexte, Arslan et Ozcan (2011) ont mis I’accent sur 1’étroite relation
entre la nature des polyphénols et la réduction du DPPH. D’autre part, Othman et al. (2010)
ont aussi montré la relation entre les 1C50, la teneur et la nature des polyphénols, a I’opposé,

d’autres études n’ont pas établie cette relation (Caporaso, 2016).

Ces résultats corroborent ceux de Cicerale et al. (2010); Laincer et al. (2014) qui ont
affirmé que des variations de la capacité antioxydante des extraits poly phenoliques des
différentes huiles pourraient étre dues aux différences de la composition des extraits,
notamment la présence de I’oleuropéine, du tyrosol et de I’hydroxytyrosol (trois polyphénols

prépondérant dans 1’olive et son huile) qui possédent une activité antioxydante vis-a-vis du
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DPPH. Inversement, Galvano et al. (2007) Condelli et al. (2015) ; koseoglu et al.(2016) ;
Xiang et al.(2017) ont montré que les activités anti-radicalaires de 1’huile d’olive sont

corrélées positivement avec les teneurs en composés phénoliques et en a-tocophérol.

2. Test de Blanchissement du p-carotenes (BHT)
Les pourcentages d’inhibition de la peroxydation lipidique montrent que les extraits des
huiles de Ain Defla, Boumerdés et Blida posseédent un tres grand pouvoir inhibiteur vis-a-vis

du radical peroxyde, avec des valeurs respectives de 79,18%, 75,68% et 76,63% (Figure 39).

120.00
100.00 -
80.00 -

60.00 -

IPL%

40.00 -

20.00 -

0.00 -

o) échantillons

Figure 39: résultats de réduction de blanchissement du 3 caroténe par les extraits

phénoliques des différents échantillons d’huile d’olive

Les teneurs en polyphénols totaux, en flavonoides totaux et en diphénols sont fortement
corrélée au blanchissement de p-caroténe avec des coefficients de corrélation (r = 0,75, r =
0,60 et r = 0,83 respectivement), ceci s’explique par la nature polaire des composés
phénoliques présents dans ces échantillons d’huiles ; car la polarité et 1’hydrophobicité des
agents antioxydants sont deux facteurs importants dans les systemes de biomembranes
(Gambacorta et al. 2015).

Les résultats de cette étude sont similaires a ceux trouvés par Leporini al. (2018) pour
des huiles monovariétales tunisiennes, comme ils ont établi une corrélation positive entre la

teneur en polyphénols et 1’activité anti-oxydante.
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3. Test de piégeage des ABTS*

La meilleure neutralisation du radical ABTS" est mise en évidence par I'extrait de
I’huile d’Ain Defla suivi par Sidi Belabes, Chlef et Tissemsilt (figure 40). Ils présentent les
valeurs d’IC 50 les plus basses (0,16 mg/ml; 0,17 mg/ ml et 0,18 mg/ml respectivement).
Tandis que les extraits de jijel, Tlemcen et Skikda ont montré une activité de piégeage ABTS"
inférieure avec des valeurs d’IC50 plus élevées (0,32 mg/ml; 0,33mg/ml et 0,29 mg/ml

respectivement). Ces résultats sont trés proches de ceux rapportés par Minioti et Georgiou

(2010).
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Figure 40: résultats du test d’ATBS pour les extraits phénoliques des différents

échantillons d’huile d’olive

Des corrélations négatives sont remarquées entre le test d’ATBS et les teneurs des
huiles en polyphénols totaux (r = -0,60) ; en flavonoides totaux (r = -0,26) et en O diphénols
(r =-0,66) ; tandis qu’une corrélation positive (r = 0,52) est établit entre la teneur en flavones
et flavonols et le test d’ATBS.

Malgré leur teneur élevée en composés phénoliques, les extraits de 1’huile de Skikda
présentent une activité antioxydante inférieure proche de 0,30 mg/ml. Cela peut s'expliquer

par la qualité des polyphénols présents dans cet échantillon.
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Les huiles d’olives riches en hydroxtyrosol libre et en lignanes présentent une activité
antioydante élevée (Lavelli, 2002). Concernant le pouvoir antioxydant des lignanes, Owen et
al. (2000) ont montré I'existence d'une corrélation claire entre la capacité de piégeage des
radicaux d'un extrait phénolique d'huile d'olive vierge et la concentration de lignane. L'activité
antioxydante du pinorésinol était plus importante que I'activité de ligstroside aglycon, tyrosol

(Carrasco-Pancorbo et al., 2005).

Des résultats contradictoires sont relevés dans les études concernant la relation entre la

teneur en polyphénols totaux et I’activité anti-oxydante.

Au moment que Leporinini et al. (2018) ont détecté une corrélation positive entre les
teneurs en polyphénols totaux et I’activité antioxydante, Haung et al. (2020) ont annoncé que
les concentrations les plus élevées de polyphénols totaux, de flavonoides et I'activité
antioxydante la plus importante ont été trouvées dans des huiles d'olive pauvre en
oleuropéine. En revanche, Laincer et al. (2014); ont confirmé I’effet synergique des
différents composants phénoliques de 1’huile d’olive d’ou ils ont conclu que [’activité
antioxydante est qualité dépendante, elle est en étroite relation avec la nature des polyphénols

et non pas avec leur teneurs.

La capacité antioxydante des huiles d’olive est significativement corrélée avec les
concentrations de tyrosol, d'hydroxytyrosol et d'oleuropéine. L'hydroxytyrosol comprenant
plus de 40% des composés phénoliques totaux de I'huile d'olive a principalement contribué a
I'activité anti-oxydante des huiles d'olives testées par Bayram et al. (2012). Cette activité est
fortement corrélée avec la teneur en polyphénols, comme 1’indique Negro et al. (2019). lIs ont
prouvé également que le décarboxyméthyl oleuropéine aglycone et la décarboxyméthyl
ligstroside aglycone sont les deux composes présentant une corrélation plus élevée avec les

activités anti-oxydantes.

Les niveaux d'hydroxytyrosol, de la rutine, des composés phénoliques totaux, des
flavonoides totaux et les activités antioxydantes de [I'huile d'olive diminuent avec la
maturation des olives, donc les fruits récoltés a un indice de maturité plus faible semblaient
étre plus adapté a la production d’huile d’olive extra vierge de haute qualité chimique (Negro

etal., 2019)

Bousahel et al.(2020) ont mis 1’accent sur I’effet du cultivars sur les teneurs de I’huile

d’olive en composés phénoliques et leur relation avec I’activité antioxydante ou ils ont détecté
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que les huiles issues des cultivars Tefahi et Manzanilla ont donné les activités les plus
importantes par rapport aux autres cultivars. Ceci est attribuable a leur composition en
composés phénoliques bioactifs, tels que les sécoiridoides, qui jouent un réle important dans

la santé humaine comme piégeurs de radicaux libres.

La qualité de I'huile d'olive est également attribuée a la présence, dans sa composition,
de composants mineurs tels que les phytostérols, caroténoides, tocophérols et les phénols

hydrophiles conférant a cette derniére une forte activité antioxydante.

Les composés phénoliques sont utilisés comme marqueurs de qualité pour I'huile d'olive
vierge. Ils sont d'un grand intérét en raison de leurs propriétés anticancéreuses, antivirales et
anti-inflammatoires. Leur contenu est un facteur important lors de I'évaluation de la qualité de
I’huile d’olive, car ils ont été corrélés avec la stabilité de I'huile a I'oxydation et, en particulier,
sa résistance a la peroxydation lipidique.

Cependant, Bousahel et al. (2020) ont prouvé I’influence des techniques agronomiques

et de stade de maturation des olives sur la composition des huiles produites.

Partie VI : Résultats de D’activité antibactériennes des extraits de la fraction

insaponifiable

1. Test qualitatif de ’activité antibactérienne

L’effet des extraits phénoliques sur les souches bactériennes utilisées est variable, dans
la mesure ou la différence entre les diametres des zones d’inhibition a été significative (P<
0,05). Au moment ou E. coli a montré une sensibilité trés élevée a tous les extraits testés
pouvant atteindre des diamétres d’inhibition dépassant 30 + 4,04 mm, surtout avec les huiles
de Tlemcen, Chlef et de Tissemsilt. E. fecaelis a développé une résistance aux extraits de
Blida, Mascara, Sidi Bel Abbés, Boumerdes et Relizane. Alors que, Bacillus cereus est
sensible & tous les extraits testés avec des diametres d’inhibition variant de 10 = 0,00 mm a
37,33 £ 1,15 mm (Figures 41 et 42).
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Figure 41: Diamétres des zones d’inhibition des bactéries Gram positif

MEcoli ®WEcloceae ATCC25922 ® S, arizonae K,Pneumoniae

Skikda Blida Mascara Sidi Boumerdes Ghelizene Tlemcen Ain defla Bejaia Chlef Djijel Tissemsilt  Tizi ouzou
belabesse
échantillons

Figure 42 : Diameétres des zones d’inhibition des bactéries Gram négatif
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Aucune corrélation n’a été notée entre les teneurs des différents composants de la
fraction insaponifiable des huiles et les diameétres des zones d’inhibition des souches
bactériennes testées. Le comportement des bactéries vis-a-vis des extraits phénoliques a été
variable (tableau 12).

Nos résultats corroborent ceux trouvés par Taleb et al. (2016) ; Dagdelen (2016), qui
ont prouvé que les extraits phénoliques de trois échantillons d’huile d’olive obtenu a partir de
plusieurs régions de la Turquie ont montré un effet antimicrobien contre une large gamme
de micro-organismes. Les microorganismes les plus sensibles sont Clostridium perfringens
ATCC 13124 et Campylobacter jejuni ATCC 33291. Pa ailleurs, Tripolli et al. (2005) ; Guo et
al. (2019) ont rapporté que les extraits phénoliques de I’huile d’olive sont connus depuis
longtemps pour leur activité antimicrobienne in-vitro contre Staphylococcus aureus et

Escherichia coli.

Karaosmanoglu et al. (2010) ont élucidé une activité antimicrobienne, contre les virus,
les bactéries, les levures et les champignons, de I'oleuropéine, tyrosol, I'nydroxytyrosol,
I'acide caféique, l'acide gallique, syringique, l'acide p-coumarique, l'acide p-hydroxy-
benzoique, I'acide protocatéchique, la quercétine et la lutéoline. Les mémes observations ont
été rapportées par Bisignano (1999); Medina et al. (2006) et Medina et al. (2007) et Piroddi et
al.(2017).

Dans le méme sens, d’autres études Karasmamoglu et al. (2010) ; Korukluoglu et al.
(2010); affirment que la nature des composés phénoliques influent sélectivement sur les
microorganismes. Lee et Lee (2010) ont prouvé que I’acide caféique en tant que composé
phénolique est un agent antimicrobien contre Bacillus cereus et Escherichia coli. En
revanche, l'acide galliqgue n'avait pas de propriétés antimicrobiennes mais pouvait plutot
favoriser la croissance de certains agents pathogénes comme Escherichia coli O157: H7 ( Lee
et al.,2006)

Selon Cicerale et al. (2010 ; 2012); Laincer et al. (2014), P’activité inhibitrice des
extraits de 1’huile d’olive est en relation étroite avec la nature des polyphénols et leurs effets

synergiques.
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2. Détermination des CMI

Les valeurs quantitatives de CMI indiquées dans le tableau 13 renforcent les résultats
qualitatifs de diffusion sur gélose. Elles sont variables et une corrélation positive est
remarquee entre le diamétre des zones d’inhibition et les CMI. Nous avons remarqué
également les CMI les plus faibles avec les extraits qui ont donné les diametres des zones
d’inhibition les plus élevées. A titre d’exemple, la CMI la plus faible (0,3 mg/ml) est
enregistrée avec I’extrait de Tissemsilt a 1’égard d’E. coli ou le diamétre de la zone
d’inhibition est de 1’ordre de 41,67mm.

En plus, la croissance des souches bactériennes qui ont résisté aux extraits n’a pas été

inhibée méme avec des concentrations supérieures a 2 mg/ml.

Tableau 13: concentrations minimales inhibitrices (CMI) en mg/ml des différents extraits
phénoliques a 1’égard des espéces bactériennes

E.coli | E.cloceae | St.aureus | S.arezonea | K.pneumoneae | E.feacalis | P.aeruginosa | B.cereus

Skikda 1,2 0,4 / 1,8 / / 2 0,8
Blida 0,8 0,6 2 1,8 1,9 / 2 /
Mascara / 0,8 / 1,6 1,9 / / 1,8
Sidi 2 / 1,8 0,9 1,9 / 2 1,4
Belabesse

Boumerdes | 1,8 1 / / 1,9 / 2 /
Ghelizene 1,8 0,9 1.4 1.4 2 / 1,9 0,8
Tlemcen 0,7 0,9 / 0,8 0,9 0,7 1,8 0,2
AinDefla | 1,4 0,6 0,9 1,4 1,6 / 1,2 0,7
Bedjiai 2 0,6 2 2 1,6 / 2 /
Chlef 0,5 0,7 0,8 0,7 0,9 2 2 0,7
Djijel 2 0,4 1,6 1,8 / 2 2 1,4
Tissemsilt | 0,3 0,2 1,2 1,8 / 2 14 2
Tiziouzou | 0,9 1,4 1,8 1,8 2 / 1,6 2

/ : Non déterminée

Les valeurs de CMI enregistrées sont plus faibles a ceux rapportées par Laincer et al.
(2014) qui a testé des extraits phénoliques des huiles d’olive monovariétale. Ceci peut étre

expliqué par la nature de nos huiles qui sont obtenus a partir de plusieurs variétés. Neanmoins,
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ils sont conformes aux études de Tafesh et al. (2011) qui a prouvé une nette augmentation de

’action inhibitrice des composés phénoliques de I’huile d’olive en combinaison.

Par contre, ils sont dans le méme intervalle des valeurs de CMI déclarées par Atzeri et
al. (2016) qui a trouvé que la croissance de Bacillus cereus est inhibée par une CMI de 0,6 &
1,6 mg/ml et la croissance de Bacillus subtilus est stoppée avec une CMI variant de 1,2

jusqu’a 1,8 mg/ml.

Dagdelen (2016) a conclu que I’activité antibactérienne des composés phénoliques de
I’huile d’olive est due a la présence du systéme ortho-diphénoliques. Par conséquent, la
position et le nombre de groupes hydroxyles sur le groupe phénols sont liés a leur toxicité
relatives vis-a-vis des microorganismes avec des preuves que 1’augmentation de

I’hydroxylation entraine une augmentation de 1’activité antibactérienne.
V .Traitement statistique des résultats
1. Analyse multivariée par ACP

L'utilisation d'approches statistiques exploratoires et de classification telles que lI'analyse
en composantes principales (ACP) peut contribuer au regroupement des échantillons. Afin de
trouver des groupes homogeénes d'échantillons d'huile d'olive en fonction des facteurs étudiés,
I'ACP a été appliquée aux variables physico-chimiques. L'interprétation des résultats est basée
sur la visualisation des scores et des loadings. Nos données sont regroupées dans une matrice

de dix variables physico-chimiques et de treize individus (zones).

Les résultats énumerés montrent que les trois premiers composants représentaient
64,55% de la variabilité totale,

La premiere composante (CP1) qui explique 26,48% de la variabilité est dominée par
les polyphénols totaux, la couleur des huiles et leurs teneurs en eau qui sont fortement
corrélés entre eux et caractérisent 1’huile de Tissemsilt. Ces variables sont négativement
corrélés avec l'indice de peroxyde et la densité caractérisant ainsi les huiles de Relizane,

Bejaia et Tizi Ouzou .

La deuxiéme composante (CP2) a montré 19,34% de variabilité totale traduisant ainsi
I’opposition entre 1’indice de saponification, 1’indice d’iode (valeurs positives) caractérisant
les huiles de Sidi Bel Abbés et Boumerdes et la teneur en eau, I’indice de réfraction (valeurs

négatives) caractérisant les échantillons de Mascara et Skikda. Par ailleurs, les huiles de Sidi
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Bel Abbés et Boumerdes sont corrélées négativement avec celles de Mascara et Skikda .Enfin
la troisieme CPA (CP3) a montré 18,73% de variabilité. Elle est principalement corrélée
positivement avec le K232 caractérisant fortement les huiles de Boumerdes et Blida et
négativement corrélée avec l'indice d'iode caractérisant principalement I'huile d'olive de

Tlemcen.

Les résultats de cette ACP corroborent ceux consignés précédemment ou nous avons
remarqué des corrélations (négatives ou positives) en fonction des relations entre les
différents criteres. Citons a titre d’exemple, I’indice de peroxyde et la densité qui
caractérisent ensemble les huiles riches en acides gras insaturés et n’ont aucune relation
avec leur teneur en polyphénols totaux. De méme, pour les indices de saponification et
d’iode.

2. Analyse discriminante

Une analyse discriminante canonique multi variée des treize échantillons d’huile d’olive
a été menée. Cette derniére nous a permis de distinguer les différents groupes d’huiles d’olive
décrit par les valeurs de nombreuses variables en fonction des régions et des variétés d’olive
utilisées dans 1’extraction de 1’huile. Pour cela, nous avons réalisé des représentations pour les
différents individus dans un systeme a deux dimensions selon des axes connus sous le hom

d’axes canoniques.

77,95% de variance est expliquée par le premier axe (tableau 14). Cet axe est
principalement corrélé positivement avec la couleur des huiles (r = 0,9) et leurs teneurs en
polyphénols totaux (r = 0,52) (Figure 50). Les huiles d'olive de Tissemsilt et Blida sont
clairement discriminées du co6té positif du premier axe (figure 51), tandis qu’il est
négativement corrélé avec K270 (r = -0,62), I'indice de peroxyde (r = -0,51) et la densité (r = -
0,44). Les echantillons de Tizi Ouzou et Bejaia étaient clairement discriminées du coté négatif
de cet axe, alors qu’une similitude entre les huiles d'olive de Chlef, Jijel, Ain Defla, Sidi Bel
Abbeés et Tlemcen est traduite par un fort chevauchement sur le premier axe. Le deuxiéme axe
montre une discrimination de 18,07%. Cet axe était principalement correlé négativement avec
K270 (r = -0,78) et l'indice de réfraction (r = -0,54), I'huile de Mascara est principalement

discriminée du coté négatif de cet axe.

143




Résultats et discussion

Tableau 14 : Résumé de I'analyse discriminante entre les treize huiles d'olive montrant

la discrimination cumulative et les coefficients discriminants canoniques normalisés

D1 D2
Discrimination (%) 77.9465 18.0730
Cumulative % 77.9465 96.0195
Acidité -0.3620 0.0356
Indice d’iode -0.2254 0.2177
Indice de saponification. -0.6160 0.2163
Indice de peroxyde -0.1658 0.3820
Densite 0.1582 0.1718
Indice de refraction 0.8555 0.4766
Teneur en eau -0.3969 -0.3288
Couleur 1.7225 -0.6297
K232 0.0778 0.1947
K270 -0.9621 -0.9953
DPPH 1.8607 -0.1127
Beta-carotene -1.0437 0.2856
Polyphénols totaux 0.7007 -0.0168

Enfin, les parameétres discriminants les plus significatifs entre les treize échantillons
huiles d'olive sont la réduction de DPPH, la couleur de I'huile, le blanchissement du béta-
carotene et le K270 comme le montre leurs coefficients discriminants canoniques normalisés
élevés de 1,86, 1,72, -1,04 et - 0,96 respectivement. En effet selon Hill et Lewicki (2005),
plus le coefficient normalisé est grand, plus la discrimination de la variable respective est

grande. Ces résultats vont dans le méme sens de ceux trouvés par I’ACP.

3. Clustering hiérarchique (AHC)

Le regroupement hiérarchique (AHC) des variables selon la similitude de Pearson R a
différentes variables a séparé les caractéristiques des huiles en trois groupes principaux; le
premier groupe comporte la densité, I'acidité, la réduction du DPPH, le K270 et [l'indice de

réfraction tandis que le deuxieme est composé de l'indice de peroxyde, l'indice de
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saponification et I'indice d'iode, enfin le troisiéme groupe est représenté par la couleur de
I'nuile, sa teneur en eau, en polyphénols totaux , son blanchissement du béta-carotene et son
K232

De la méme maniére, les treize échantillons d’huile d’olive sont devisés en trois classes
avec une similitude Pearson R supérieure a 0,98. La premiere comprenne I'huile d'olive de
Chlef, Ain Defla, Sidi Belabesse, Boumerdes, Blida et Mascara ; la deuxiéme est composée
des huiles de Bejaia, Tlemcen, Tizi Ouzou, Jijel et Relizane ; enfin la troisieme classe

composée uniquement de 1’huile d'olive de Tissemsilt.

Les différences constatées entre les huiles sont dues a plusieurs facteurs tels que les
conditions climatiques de la saison de croissance, le cultivar, la densité des plantes et la
campagne agricole comme le confirment Giuffre et al. (2018); Rodrigues et al.(2018);
Paraskevi et al. (2019). Paradoxalement, Vichi et al.(2009) ; Slim et al. (2018) ont annoncé
que la période de récolte et les conditions de stockage des olives affectent considérablement la
qualité de I'nuile d'olive, qui peut étre améliorée par I'ajout d'acide citrique selon Bekkar
(2018).

Dans le méme contexte, Souayahet al.(2017) ont établi des corrélations fortement
Cpositives entre I’indice de peroxyde, le K232, le K270 des huiles d’olive. Ces parametres
ont été conditionnés par plusieurs facteurs en 1’occurrence les variétés d’olives, les conditions
de stockage, le type d’emballage et les variations des températures. Ils sont discriminants et

influencent fortement les qualités sensorielles et physico chimique de 1’huile d’olive.

Les auteurs ont montré aussi que l'acidité libre et I'indice de peroxyde des huiles ont été
principalement influencés par le systéme d’extraction ; tandis que la teneur en a-tocophérol

était principalement influencée par le type d’emballage.

En ce qui concerne les composés volatils, leurs quantités sont influencees,
principalement, par la période de stockage ou une diminution considérable est observée apres
conservation de 1’huile pendant 9 mois. Cela s'est traduit par un changement de leurs
caractéristiques sensorielles (perte des attributs positifs fruité, amertume et piquant et

apparition de défauts)

La combinaison de I'analyse multi variée de certains échantillons d’huile d’olive et de la
chimiométrie par Nicasio et al. (2017) a permis une discrimination entre les régions géo

climatiques et les années de culture. Cela présente un grand potentiel pour établir de nouveaux
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facteurs de correction pour déterminer l'origine geographique (appellation d'origine) des
huiles d'olive, une discrimination géographique a été également élucidée par portarena et al.
(2017),

Ben-Hassine et al. (2013) ont montré des corrélations positives avec la température, la
distance et l'altitude de la mer, et négatives avec la latitude, la longitude et les précipitations.
IIs confirment également que les facteurs génétiques influencent fortement la formation les
composés volatils et ont une capacité discriminante plus forte vis-a-vis de la composition en
acides gras et en triglycérides qui peuvent étre des marqueurs chimiques pour
I’authentification des huiles d’olive et la détection des fraudes. Blasi et al. (2019) ont montré
que les approches statistiques envisagées permettaient une discrimination entre les différents

cultivars et les années de culture.

Guissou et al. (2018) ont surligné que I'analyse des composants variables effectuer sur
les données physico-chimiques des huiles d'olive joue un réle potentiel dans I'authentification

des huiles d'olive algériennes.
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Conclusion

Dans la présente étude , 1’objectif était de caractériser treize échantillons d’huile d’olive
d’origine Algérienne collectés directement aupres des unités d’extraction situées dans
plusieurs régions et produits par la technique de trituration a trois phases,
tout en évaluant leurs teneurs en quelques constituants mineurs (polyphénols totaux, flavones,

flavonols) ainsi que leurs activités antioxydantes et antibactériennes.

Les résultats présentés dans ce travail ont indiqué que les -caractéristiques
organoleptiques, physico chimiques (densité, teneur en eau, acidité, indice de saponification,
indice de peroxyde et indice d’iode) de la presque totalité des échantillons testés sont
conformes aux normes internationales prescrites par le Codex Alimentarius 2013, Le COlI
2017 et 2019 malgré les différences hautement significatives (p< 0,0001) enregistrés entre les

valeurs d’analyse.

Les résultats relatifs aux aspects organoleptiques et a I’acidité des huiles nous ont
permis de les classer en huiles d’olive vierge (échantillons de Skikda, Chlef, Blida , Sidi Bel
Abbés, Tizi Ouzou, Mascara, Boumerdes, Jijel et Ain Defla ) et extra vierge (Relizane, Bejaia
et Tissemsilt ), tout en observant que les huiles de Jijel, Bejaia et Boumerdes sont plus

oxydeées que celles des autres régions.

Les différences dans les caractéristiques physico chimiques des huiles ont été dues a
plusieurs facteurs; en l’occurrence le degré de maturité des fruits, les conditions
pédoclimatiques, durée et conditions de conservation des olives avant trituration, mais aussi

aux mélanges de variétés utilisés dans chaque unité d’extraction.

Pour leurs compositions, nous avons détecté des différences entre les teneurs en acides
gras saturés, monoinsaturés et polyinsaturés, a titre d’exemple : les échantillons de Tlemcen et
Tissemsilt ont présenté les teneurs les plus élevées en acide oleique. Par ailleurs, les huiles
d’olive de Mascara et Jijel se distinguent par les valeurs les plus ¢élevées de ’acide stéarique

(4,83% et 3,21% respectivement).

Nous avons également constaté que les treize échantillons d’huile d’olive testés avaient
des teneurs variables en composés phénoliques oscillant entre 73,10 + 2,89 et 207,97 + 1,57
mg d’acide gallique/kg ; les huiles de Tissemsilt et Skikda étaient les plus riches. De méme
pour les flavonoides totaux, flavones, flavonols et O diphénols ou les échantillons d’Ain

Defla et Jijel ont présenté les teneurs les plus importantes.
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Conclusion

Les extraits phénoliques des différentes huiles d’olive ont exercé une activité
antioxydante remarquable. L’IC50 de I’extrait de 1’huile de Sidi Bel Abbés a été plus faible
que celui de I’acide ascorbique (3,45 + 0,37) tandis qu’ une corrélation négative (r = -0,45) a
été mise en évidence entre les teneurs en polyphénols totaux, en flavonoides totaux (r = -
0,10), en O diphénols (r = -0,43) dans les huiles et la réduction du DPPH; cette corrélation a
¢té¢ assez faible (r = 0,32) entre la teneur des huiles en flavones et flavonols et 1’'IC50
correspondante. Inversement, les teneurs en polyphénols totaux, en flavonoides totaux et en O
diphénols ont été fortement corrélées au blanchissement du B caroténe avec des coefficients

de corrélation (r = 0,75, r = 0,60 et r = 0,83 respectivement).

Une activité antibactérienne variable a 1’égard d’une gamme de souches bactériennes
Gram positifs et Gram négatifs a été exercée par les extraits des différents échantillons avec
des CMI différentes.

Le traitement statistique des résultats a révélé que les parametres discriminant les plus
significatifs sont la réduction du DPPH, la couleur des huiles, le blanchissement du [
caroténe et le K270 et avec une similitude de Pearson R = 0,98 ; les huiles sont représentées

en trois classes différents ou I’huile de Tissemsilt figure dans une classe a part.

Les résultats de cette investigation ont mis en évidence 1’importance de 1’huile d’olive
Algérienne en termes de variabilité dans sa composition, et richesse en constituants mineurs
de la fraction insaponifiable (polyphénols totaux, flavonoides totaux, flavones et flavonols)
dotés de pouvoirs antioxydants et antibactériens non négligeables. D’ou le mérite que cette

huile soit mieux valorisée.

En guise de perspectives d’avenir, I’accent doit étre mis sur la grande nécessité
d’améliorer sans cesse les conditions de production et de veiller sur la qualité de I’huile
d’olive , car I’Algérie est confronté actuellement a un grand défi, et doit mettre sur le
marché des huiles controlées en se basant sur le patrimoine variétal local et en donnant un
intérét particulier a certaines variétés qui présentent des caractéres recherchés et peuvent
améliorer, avec une bonne gestion et une maitrise des différents paramétres, la filiere oléicole

en Algérie.

D’autre part, il s’avére nécessaire d’établir par le biais d’activités de recherches une
banque de donnees originales concernant la composition chimique des huiles dolive
algériennes, afin de fournir des informations fiables pouvant étre utilisés par les oléiculteurs

Algériens dans des plantations a grande échelle, du moment que 1’oléiculture traditionnelle
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Conclusion

Algérienne est caractérisée par une grande hétérogénéité, qui tient non seulement aux
variabilités climatiques et géographiques mais aussi aux facteurs agronomiques,

technologiques et variétaux.

Finalement, Il serait intéressant de poursuivre cette investigation en considérant un
nombre d’échantillons et d’années de culture plus important, au niveau de toutes les régions
oléicoles de I’Algéric ; eévaluer qualitativement et quantitativement le plus grand nombre de
parametres et d’indices a 1’aide de techniques fines afin de détecter la composition de la
fraction mineur des huiles d’olive Algérienne sans négliger la nécessité de mener d’autres
études sur I’évaluation in vitro et in vivo des activités biologiques des extraits de la fraction
insaponifiable de 1’huile d’olive (anti diabétiques, anti inflammatoires, anti cancéreuses ...)
qui promet plusieurs résultats grace a la mise en place d’un réseau qui produira de nouvelles
biomolécules, fonctionnalisées et vectorisées, a destination des domaines de 1’Agrochimie,

I’ Agroalimentaire, le cosmétique, le pharmaceutique et le médical.
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Activités antibactériennes des constituants de la fraction insaponifiable

de I’huile d’olive

Antibacterial Activities of the Components of the Unsaponifiable Fraction of Olive Oil
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Résumé Le présent travail vise a déterminer les teneurs de
quelques constituants de la fraction insaponifiable de
treize échantillons d’huile d’olive provenant de plusieurs
régions d’Algérie, tout en évaluant leurs activités antibacté-
riennes a I’égard de huit souches ATCC potentiellement
pathogenes. La teneur en polyphénols totaux dans les échan-
tillons a varié significativement (p < 0,05) d’un extrait a un
autre, et les valeurs les plus importantes ont été enregistrées
dans les extraits de Skikda et Tissemsilt (207,97 + 1,75 mg
d’acide gallique/kg et 202,97 + 2,67 mg d’acide gallique/kg
respectivement). La teneur en flavonoides totaux dans les
différents extraits était variable. Les teneurs les plus élevées
ont été enregistrées dans les extraits d’Ain-Defla et Blida,
alors que I’extrait de Jijel a été le plus riche en flavonols,
avec une valeur de 258,22 + 13,00 mg/kg. Aucune corréla-
tion n’a été établie entre la teneur en polyphénols totaux et
les flavonoides totaux. Les souches bactériennes ont montré
un comportement variable entre la sensibilité, I’extréme sen-
sibilité et la résistance vis-a-vis des extraits phénoliques avec
une corrélation négative entre la teneur en polyphénols
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totaux et I’activité antibactérienne, tandis que les concentra-
tions minimales inhibitrices les plus faibles ont été enregis-
trées avec les extraits qui ont donné les diametres des zones
d’inhibition les plus élevées.

Mots clés Activité antibactérienne - Fraction insaponifiable
- Huile d’olive - Extrait phénolique - Souche bactérienne

Abstract The purpose of this work is to determine the
contents of some constituents of the unsaponifiable fraction
of thirteen samples of olive oil from several areas of Algeria,
all by assessing their antioxidant and antibacterial activities
against eight potentially pathogenic ATCC strains. The total
polyphenal content in the samples varied significantly (P

< 0.05) from one extract to another and the most important
values were recorded to the extracts of Skikda and Tissemsilt
(207.97 + 1.75 mg gallic acid/kg and 202.97 + 2.67 mg gal-
lic acid/kg, respectively). The total flavonoid content in the
various extracts was variable. The highest levels were recor-
ded in the extracts of Ain-Defla and Blida. While Jijel
extract was the richest in flavonoids with a value of
258.22 + 13.00 mg/kg, no correlation was found between
total polyphenols and total flavonoids. Bacterial strains sho-
wed variable behavior between sensitivity, extreme sensiti-
vity and resistance to phenolic extracts with a negative cor-
relation between total polyphenol content and antibacterial
activity while the lowest MICs were recorded with the
extracts that gave the diameters of the highest inhibition
Zones.

Keywords Antibacterial activity - Unsaponifiable fraction -
Olive oil - Polyphenols - Bacterial strain

Introduction
L’olive et son huile ont toujours été les composants clés du

régime méditerranéen pendant des décennies, en raison de
leur haute qualité nutritionnelle et de leurs effets positifs
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sur la santé [1,2]. Les huiles d’olive vierges sont les huiles
obtenues du fruit de I’olivier uniquement par des procedés
mécaniques ou d’autres procédés physiques dans des condi-
tions thermiques qui n’entrainent pas I’altération de 1’huile,
et n’ayant subi aucun traitement autre que le lavage, la
décantation, la centrifugation et la filtration. Elles sont com-
posées d’une fraction saponifiable (constituant 95 a 99 % de
I’huile d’olive) et d’une fraction insaponifiable (constituant
0,1 & 5 %) représentées principalement par des composés
phénoliques [3].

Les effets bénéfiques sur la santé de I’huile d’olive extra-
vierge ont été attribués, en plus de la teneur en graisses
mono-insaturées, a la présence de composés phénoliques
qui ont des propriétés antioxydantes, anti-inflammatoires et
immunomodulatrices [4]. Ces composés sont des antioxy-
dants puissants et des piégeurs de radicaux libres [5].

Les composés de la fraction insaponifiable de I’huile
d’olive tels que I’hydroxytyrosol, le tyrosol et I’oleuropéine
ont de puissantes propriétés antimicrobiennes. Ces compo-
sés agiraient sur certaines bactéries responsables de maladies
infectieuses, intestinales et respiratoires chez I’homme en
empéchant ou en retardant leur croissance [6,7].

Cicerale et al. et Yildiz et Uylaser [8,9] ont mis I’accent
sur les activités antibactériennes des extraits phénoliques de
trois échantillons d’huile d’olive d’origine turque contre
Helicobacter pylori, Escherichia coli, Clostridium perfrin-
gens, Bacteroides, Streptococcus mutans, Staphylococ-
cus aureus, Listeria monocytogenes, Yersinia sp., Salmo-
nella enterica, Enterococcus faecium,
Enterococcus faecalis, Shigella sonnei et Candida albicans.
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Fig. 1 Zone d’étude
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A contrario, peu de travaux ont traité I’activité antibacté-
rienne des extraits phénoliques de I’huile d’olive d’origine
algérienne, d’ou I’intérét de mener cette étude qui vise a
évaluer dans un premier volet les teneurs de certains consti-
tuants de la fraction insaponifiable présents dans quelques
échantillons d’huile d’olive vierge et extra vierge provenant
de I’Est, de ’Ouest et du Centre de I’Algérie, puis de déter-
miner leurs activités antibactériennes a I’égard d’une gamme
importante de souches bactériennes potentiellement
pathogeénes.

Matériel et méthodes
Echantillonnage et zones d’étude

Cette étude a concerné 13 échantillons d’huile d’olive récu-
pérés de plusieurs unités de trituration, réparties sur différen-
tes régions de I’Algérie (Fig. 1), et collectés durant la cam-
pagne oléicole 2016-2017.

Les unités choisies font ’extraction sous pression a froid
et sont equipées d’un systeme de trituration a deux phases.
Les échantillons d’huile d’olive obtenus ont été ensuite
immédiatement préservés dans des bouteilles d’un volume
de 250 ml propres, seches et congues en verre de couleur
foncée, puis réfrigérées afin d’éviter tout phénomeéne d’alté-
ration ou d’auto-oxydation.

Indices de qualité

La qualité des échantillons d’huile d’olive a été évaluée par
la détermination de I’acidité, I’indice de peroxyde, I’indice
d’iode et I’absorbance des huiles & 232 et 270 nm (Kuso,
Ky70) selon les méthodes standard [10,11].

Extraction et dosage des polyphénols totaux

Les extraits phénoliques ont été obtenus par 1’ajout d’un sol-
vant méthanol/eau (80:20 v/v) & ’huile d’olive ; apreés cen-
trifugation, le surnageant est récupéré, cette opération est
répétée trois fois, et le solvant est évaporé a ’aide d’un éva-
porateur rotatif, le résidu est lavé avec 5 ml d’hexane et 5 ml
d’acétonitrile, la solution résultante d’acétonitrile a été éva-
porée, et le résidu est dissous dans 1 ml de méthanol [12].
Tandis que leur teneur a été déterminée par la méthode spec-
trophotométrique de Folin-Ciocalteu avec lecture de I’absor-
bance & 765 nm, en utilisant I’acide gallique comme étalon
[13,14].

Dosage des flavonoides totaux, flavones et flavonols

La teneur en flavonoides totaux des échantillons d’huile a été
estimée par I’ajout d’une solution méthanolique de chlorure
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d’aluminium & 2 % a I’extrait méthanolique et aprés une
incubation de 15 minutes a température ambiante, les absor-
bances sont lues & 430 nm a I’aide d’un spectrophotométre
UV-visible [15,16], alors que le dosage des flavones et fla-
vonols a été effectué grace a la méthode de Kosalec avec
comme standard la quercétine [17,18].

Détermination de I’activité antibactérienne

Revivification des souches bactériennes

Huit souches bactériennes potentiellement pathogénes ont
été utilisées, dont trois a Gram positif (Staphylococ-
cus aureus ATCC 2420, Enterococcus fecaelis ATCC 1255
et Bacillus cereus ATCC 6633) et cing a Gram négatif
(Escherichia coli O157, Enterobacter cloceae ATCC 25922,
Salmonella arizonae ATCC 2654, Klebseilla pneumoniae
ATCC 1547 et Pseudomonas aeruginosa ATCC 27854).
Apreés revivification des souches a 37 °C dans des bouillons
de croissance et des milieux de culture appropriés, la charge
bactérienne de chaque souche a été standardisée & 10° UFC/
ml [19,20].

Test qualitatif de I’activité antibactérienne

Les activités antibactériennes des extraits phénoliques ont
été évaluées par la méthode de diffusion sur milieu gélosé
en utilisant des disques stériles en papier Whatman® de
6 mm de diametre, I’effet antibactérien de 1’extrait sur la
cible est apprécié par la mesure du diamétre de la zone d’in-
hibition qui apparait tout autour du disque [21,22].
Détermination de la CMI : test quantitatif

Les concentrations minimales inhibitrices (CMI) des diffé-
rents extraits ont également été étudiées pour les huit sou-
ches bactériennes & 1’aide de la technique de dilution en
gélose [19,21]. Des quantités appropriées de chaque extrait
ont été ajoutées de maniére aseptique au Muller-Hinton, sur-
fusionnées et refroidies pour donner des concentrations fina-
les de 0,3-0,4-0,5-0,6-0,7-0,8-0,9-1-1,2-1,4-1,6-1,8 et
2 mg/ml. Environ 10®° UFC/ml de chaque culture ont été
ensemencés sous forme de taches sur Muller-Hinton conte-
nant ’extrait souhaité en utilisant une boucle calibrée de
1 ml, et les plagues ont été incubées a 37 °C pendant 48 heu-
res. La concentration minimale sans croissance bactérienne a
été déterminée comme étant la CMI.

Analyse statistique

L’analyse de la variance (Anova) des données collectées,
suivie du test de Newman-Keuls, a été réalisée a I’aide du

logiciel Statistica 5.5 (Edition Stat Soft 97). La signification
a été définie a p inférieur a 0,05.

Résultats et discussion

Indices de qualité

Les indices de qualité ont permis de classer les huiles d’olive
obtenues en deux classes : extra vierge, les échantillons de
Tissemsilt et Bejaia avec une acidité inférieure a 0,8, et
vierge, les échantillons de Skikda, Blida, Mascara, Sidi-
Bel-Abbés, Boumerdés, Relizane, Tlemcen, Ain-Defla,
Chlef, Jijel et Tizi-Ouzou avec une acidité variant de 0,9 a
1,98. Ces résultats concordent avec les normes rapportées
par Arslan [23] et dans la Newsletter du marché oléicole de
septembre 2017 [24]. En effet, I’analyse de la variance a
montré une différence significative (p < 0,05) entre les indi-
ces de qualité des différentes huiles.

Teneur en polyphénols totaux dans les 13 échantillons
d’huile d’olive

Les teneurs en polyphénols totaux étaient variables. Les plus
élevées ont été enregistrées dans les huiles de Skikda, Tis-
semsilt, Sidi-Bel-Abbés, Blida, Ain-Defla, Boumerdes,
Chlef et Mascara (p < 0,05). Contrairement aux huiles de
Tlemcen et Tizi-Ouzou qui ont montré des taux plus faibles
(Fig. 2).

Nos résultats sont en accord avec ceux rapportés par
Abouzar et al. [25], Dozane et al. [14], Rivas et al. [26] et
Veneziani et al. [27]. En effet, cette différence est due aux
mélanges de variétés d’olives utilisées lors de I’extraction de
I’huile dans chaque échantillon, & la zone d’origine, mais
aussi aux conditions de conservation des olives ainsi qu’a
leur degré de maturation qui joue un réle primordial dans
la richesse de I’huile d’olive en composés phénoliques (Ste-
fanoudaki et al. [28], Fares et al. [29], Talhaoui et al. [30]).
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Fig. 2 Teneurs en polyphénols totaux des échantillons d’huile
d’olive
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Flavonoides totaux, flavones et flavonols

Nos échantillons d’huile ont aussi enregistré des teneurs
variables en flavonoides totaux (Fig. 3). Une différence
significative (p < 0,05) entre les huiles de Chlef, Skikda,
Blida, Maskara et Ain-Defla a été constatée. Par contre,
aucune différence significative (p > 0,05) entre les teneurs
en flavones et flavonols des huiles de Skikda, Sidi-
Bel-Abbés, Boumerdés, Relizane et Ain-Deflan’a été notée
(Fig. 4). Les mémes constatations ont été rapportées par
Vichi et al. [31].

Activités antibactériennes

Test qualitatif de I’activité antibactérienne

L’effet des extraits phénoliques sur les souches bactériennes
utilisées a été variable, dans la mesure ou la différence entre
les diametres des zones d’inhibition a été significative (p <
0,05). Au moment ou Escherichia coli a montré une sensi-
bilité tres elevée a tous les extraits testés pouvant atteindre
des diameétres d’inhibition dépassant 30 + 4,04 mm, surtout
avec les huiles de Tlemcen, Chlef et Tissemsilt, Enterococ-
cus fecaelis a développé une résistance aux extraits de Blida,
Mascara, Sidi-Bel-Abbés, Boumerdés et Relizane. Alors que
Bacillus cereus a été sensible a tous les extraits testés avec
des diamétres d’inhibition variant de 10 + 0,00 mm a 37,33
+ 1,15 mm (Figs 5, 6).
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Nos résultats corroborent ceux de Dagdelen [32] qui a
prouvé que les extraits phénoliques de trois échantillons
d’huile d’olive obtenus a partir de plusieurs régions de la
Turquie ont montré un effet antimicrobien contre une large
gamme de micro-organismes, dont les plus importants sont
Clostridium perfringens ATCC 13124 et Campylobac-
ter jejuni ATCC 33291.

Selon Cicerale et al. [33] et Laincer et al. [19], I’activité
inhibitrice des extraits de I’huile d’olive est en relation
étroite avec la nature des polyphénols et leurs effets
synergiques.

Dans le méme sens, d’autres études (Karaosmanoglu et al.
[34], Korukluoglu et al. [35]) affirment que la nature des
composés phénoliques influe sélectivement sur les micro-
organismes ; Lee et Lee [36] ont prouvé que I’acide caféique
en tant que composé phénolique est un agent antimicrobien
contre Bacillus cereus et Escherichia coli.

Karaosmanoglu et al. [34] ont élucidé une activité antimi-
crobienne contre les virus, les bactéries, les levures et les
champignons de [I’oleuropéine, tyrosol, I’hydroxytyrosol,
I’acide caféique, ’acide gallique, syringique, I’acide p-
coumarique, I’acide p-hydroxybenzoique, 1’acide protocaté-
chique, la quercétine et la lutéoline.

Des activités antibactériennes aussi importantes de 1’huile
d’olive vierge et extravierge ont été rapportées par Bisignano
et al. [37], Medina et al. [38] et Medina et Brenes [39].

La zone d’origine de I’huile d’olive joue un réle crucial
sur I’effet antimicrobien de ces composés phénoliques tel
qu’il a été rapporté par Dagdelen [32] et Caporaso [40].

Détermination des CMI

Les valeurs quantitatives de CMI indiquées dans le tableau 1
renforcent les résultats qualitatifs de diffusion sur gélose.
Elles ont été variables, et une corrélation positive a été élu-
cidée entre le diamétre des zones d’inhibition et les CMI.
Nous avons remarqué également les CMI les plus faibles
avec les extraits qui ont donné les diameétres des zones d’in-
hibition les plus élevées. A titre d’exemple, la CMI la plus
faible (0,3 mg/ml) a été enregistrée avec I’extrait de Tissem-
silt & ’égard d’Escherichia coli ou le diametre de la zone
d’inhibition été de I’ordre de 41,67 mm.

En plus, la croissance des souches bactériennes qui ont
résisté aux extraits n’a pas été inhibée méme avec des
concentrations supérieures a 2 mg/ml.

Les valeurs de CMI enregistrées sont plus faibles que
celles rapportées par Laincer et al. [19] qui ont testé des
extraits phénoliques des huiles d’olive monovariétale, cela
peut étre expliqué par la nature de nos huiles qui sont obte-
nues a partir de plusieurs variétés. Néanmoins, elles sont
conformes aux études de Tafesh et al. [41] qui ont prouvé
une nette augmentation de I’action inhibitrice des composés
phénoliques de I’huile d’olive en combinaison.
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Dagdelen [32] annonga que I’activité antibactérienne des
composés phénoliques de I’huile d’olive est due a la pré-
sence du systeme orthodiphénolique. Par conséquent, la
position et le nombre de groupes hydroxyles sur le groupe
phénols sont liés & leur toxicité relative vis-a-vis des micro-
organismes avec des preuves que 1’augmentation de I’hydro-
xylation entraine une augmentation de [I’activité
antibactérienne.

Conclusion

D’aprés ces résultats, on constate que les 13 échantillons de
I’huile d’olive testée ont des teneurs élevées en composés
phénoliques (variant de 73,10 + 2,89 mg d’acide gallique/
kg jusqu’a 207,97 + 1,57 mg d’acide gallique/kg), en flavo-
noides totaux, flavones et flavonols.

Les extraits phénoliques des différentes huiles d’olive ont
exerce une activité antibactérienne trés importante a I’égard
d’une gamme de souches bactériennes a Gram positif et a
Gram négatif. Une corrélation positive a été élucidée entre
la CMI et les diametres des zones d’inhibition.

Les résultats de cette investigation ont mis en évidence
I’importance de I’huile d’olive en termes de richesse en
constituants mineurs de la fraction insaponifiable (polyphé-
nols totaux, flavonoides totaux, flavones et flavonols) dotés
de pouvoir antibactérien non négligeable. Ce qui fait de cette
huile une substance nutritionnelle et thérapeutique indispen-
sable a la santé humaine.
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Annexes T

Annexe | : questionnaire pour la dégustation hédonique de I’huile d’olive

Age:
Sexe :

Fonction :

Odeur Couleur Gout

bonne @ Trés mauvaise  foncée = Tres foncée claire = Amer @ Fruité  piquant Chomé | Moisi
bonne

Skikda

Blida

Mascara

Sidi bel abbes

Boumerdes

Tlemcen

Ain defla

Relizane

Bedjiai

Chlef

Jijel

Tissemsilt




Annexe 111 : matrice de corrélation entre la teneurs des composés phénolique dans les échantillons d’huile d’olive et les activités
antibactériennes

Annexes

flavons
polyphénols flavonoides et o Bacillus
totux totaux  flavonols diphénols E.Coli E.cloceae St.aureus S.arizoneae k.pneumoniea E.fecaelis P.aeruginosa cereus
polyphénols totux 1 0.4998 -0.6426 0.9348 0.2610 -0.3613 -0.0420 -0.0982 0.0044 -0.2541 -0.1451 -0.1041
flavonoides
totaux 0.4998 1 -0.3210 0.4574 -0.1943 -0.0490 0.0285 -0.3807 -0.1294 -0.4875 0.0787 -0.1960
flavons et
flavonols -0.6426 -0.3210 1 -0.7630 -0.1908 0.1939 0.3115 0.2476 -0.2996  0.2932 0.1315 0.2134
o diphénols 0.9348 0.4574 -0.7630 1 0.2365 -0.1278 -0.0661 -0.2987 0.1151 -0.3179 -0.1988 -0.2720
E.Coli 0.2610 -0.1943 -0.1908 0.2365 1 0.1253 0.3514 0.3646 0.4711  0.6664 0.4207  0.4288
E.cloceae -0.3613 -0.0490 0.1939 -0.1278 0.1253 1 04383 -0.2834 0.1717  0.2010 0.4292 -0.0320
St.aureus -0.0420 0.0285 0.3115 -0.0661 0.3514  0.4383 1 0.1650 0.0787  0.1080 0.6004  0.2739
S.arizoneae -0.0982 -0.3807 0.2476  -0.2987 0.3646 -0.2834  0.1650 1 0.2851  0.6932 0.2647  0.7334
k.pneumoniea 0.0044 -0.1294 -0.2996 0.1151 0.4711 0.1717  0.0787 0.2851 1 04418 0.3356  0.3376
E.fecaelis -0.2541 -0.4875 0.2932 -0.3179 0.6664 0.2010 0.1080 0.6932 0.4418 1 0.3812  0.6795
P.aeruginosa -0.1451 0.0787 0.1315 -0.1988 0.4207 0.4292  0.6004 0.2647 0.3356  0.3812 1 05827
Bacillus cereus -0.1041 -0.1960 0.2134 -0.2720 0.4288 -0.0320  0.2739 0.7334 0.3376  0.6795 0.5827 1




Annexe

Annexe Il : courbes d’étalonnage
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Figure : Courbe d’étalonnage de la quercétine pour le dosage des flavonoides

totaux.
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Figure : Courbe d’étalonnage de I’acide gallique
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