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RESUME

L’objectif de ce travail consiste en 1’étude des changements physico-chimiques et
organoleptiques qui s’opposent au niveau des huiles d'olive aprés aromatisation par des
plantes aromatiques algériennes. Les huiles d'olive aromatisées ont été obtenues par
maceération, pendant 120 jours, de plantes fraiches (ail, citron, gingembre, laurier, romarin et
thym) dans de I'huile d'olive vierge a raison de 5 % (poids/volume), dans des bouteilles en
verre et stockées a 1’obscurité. L’acidité, I’indice d’acide, I’indice de peroxyde, I’indice de
réfraction, la densité et la teneur en eau ont été suivis et une analyse microbiologique
compléte a été effectuée, pour s'assurer de I’innocuité des huiles. Une évaluation sensorielle a
également été réalisé pour désigner les huiles d'olive aromatisées les plus appréciées par les
consommateurs, les résultats obtenus montrent que 1’ajout de plantes aromatiques, en général,
induit une légére augmentation de tous les parametres physico-chimiques mentionnés ci-
dessus avec une absence totale de microflore. Les dégustateurs ont préféré les huiles d’olive

aromatisées a 1’ail, au thym et au citron.

Mot clé : huile d’olive vierge, aromatisation, plantes aromatiques, caractéristiques

physico-chimique.



ABSTRACT:

The objective of this work was studying physico-chemical and organoleptic opposed
to olive oils level after flavoring with Algerian aromatic plants. Flavored olive oils were
obtained by maceration for 120 days fresh plant materials (garlic, lemon, ginger, bay leaves,
rosemary and thyme) with virgin olive oil due to 5% (weight / volume) in glass bottles and in
the dark. The acidity, acid value, peroxide value, refractive index, density and water content.
Were monitored and microbiological analyses was performed complete, to ensure the safety
oils. Sensorial evaluation was also conducted to identify the flavored olive oils most
appreciated by consumers; the results show that the addition of aromatic plants, usually
resulting in a slight increase in all physic-chemical parameters mentioned above with a total

absence of microflora. Tasters preferred olive oil flavored with garlic, thyme and lemon.

Keyword: virgin olive oil, flavoring, aromatic plants, physicochemical characteristic.



uadla

lie YL 8 shana ¢ 5 31 a3 Al 5 Ll A0 5l Gailiadll it A 50 58 Jaall 138 (e Cargl)

D Glshs a5 ¢ saall 5 o sill) s Sl il cla gy 120 8al @@l 6 planall g 3l 038 e o3 Ay il 5al)
Ao & N A dala ) Glge A (aaa/ 00s) A5 Aty DS sl (8 (e Sy daal) JiS

el iy bl sinall elall ApeS g A8 5 LSV Jalra 5 2 5 ) Jals cmandl Jila s saad) 34000 Cilalaal)

8 kel 0 s 3l a3l sl aal) il (5 sl s 4R8N Al CLEISH g5 pte Glaval (o sl g s Saall Sl
Claleall pran 8 Adih 304 ) gan 8 sale ol cliie V) dila) of i) @ jedal | cpSlgtivsall (i (e | i SV
Osadllls o sl s yie 31 AeS ()5 3y y 1 slind ) g8 siall A8 dpal) linlSl IS e o3le 5 5S04l)

A 3l Ao il miladl) 2 plaal) ALl | ylantl Sl 30 3 rigengi 1) Al



REMERCIEMENTS

Je commence par remercier et rendre grace a Dieu le tout puissant,
l'éclaireur des chemins de la réussite, pour m'avoir donné le courage et la

volonté de mener a bon terme ce modeste travail.

Je présente mes sinceres remerciements a ma promotrice Mme
BOUTEKRABT Lynda., qui m'a encadré et qui m'a guidé pour bien mener ce

modeste travail.

Mes remerciements vont aux membres de jury qui ont bien voulu juger

ce travail :

Mr. HADJ SADOK tahar Maitre de conférences B, 'USDB qui m’a fait

Chonneur de présider ce jury.

Mme KOUIDRI Amel maitre assistante A, 'USDB et Mme
ABDELLAOUI lynda maitre assistante A, 'USDB pour Uhonneur qu’elles

m’ont fait en acceptant d’examiner ce travail

Je tiens a remercier messieurs BOUDJAKDJI de m’avoir accueillez au
sein de leurs unité TRISTARS et de mettre a ma disposition tous les moyens
nécessaires a la réalisation de ce travail, sans oublié Mr RAHAL Fouad pour

ses précieux conseils.

Je tiens aussi a exprimer ma gratitude a Monsieur KEBAILI Allal le
PDG du laboratoire de controle de qualité PILAB de m’avoir accordé sa

confiance et permis de réaliser ce travail de recherche dans son laboratoire.

Je remercie vivement tous ceux ou celles qui ont participé discretement

a laccomplissement de ce travail.



DEDICACES

Je dédie ce mémoire
A mes chers parents

En témoignage de ma reconnaissance pour leur patience, leurs sacrifices et leur

soutien tout au long de mes études. Que Dieu leurs préte santé.

A mes chers sceurs Wassila, Amina et mon petit frére Mohamed

En témoignage de mes sentiments les meilleurs.
A toute ma famille

A mes chers amis
Ines, Asma, Maissa, Alilo et Mohamed.
A toute personne

qui m’a aidé d’'un mot, d’'une idée ou d’'un encouragement.

Je dis « merci »



TABLE DES MATIERES



It OAUCTION . ... e 1
ETUDE BIBLIOGRAPHIQUE :

Chapitre | : L’huile d’olive

1. Définition de Phuile A 0lIVE. ... e 3

2. la situation du marché international de huile d’olive.........oovvviiieiiiiiii 3

2.1. Situation de I’huile d’olive dans le monde.............cccooiiiiiiiniiiniieeee 3
2.2. Situation de I’huile d’olive en AlErie...........coovviiiiiiiiiiiii e, 5)
3. Méthode de production de I’huile d’0live.........c.oviiiiiiiiii e, 6
3.1, Larécolte des OlIVeS. .....uiuiiniit i 7
3.2. Triage eteffeuillage. .......covniiiiii 8
K T I - ¥ PSR 8
R 3 () - Yo PP 9
3 0. MaAlaXAEE. ..ttt e e 10
3.6. Extractionde 'huile........ ..o 11
3.6.1. Systeme discontinu d’eXtraction Par PreSSe.........euueurierereereenreaneaneenanans 11
3.6.2. Systéme d’extraction continu avec centrifugation a trois phases.................. 13
3.6.3. Systéme d’extraction continu avec centrifugation a deux phases.............c....... 14
3.6.4. Comparaison entre les trois systemes utilisés...........oovvvriiiiiiiiniiniennnnn.. 15
3.7. Conditionnement €t CONSEIVAtION. ........vueeutintiittiiie e ieeaeaaeean 15
4. Classification de I’huile d’0live..........oooiiiiiii e 16
5. Caractéristiques de 'huile d’0live..........ooiiiiiiii e 17
5.1. Caracteres organoleptiqUeSs. ... ..o.eeueeeiieii e e 17
5.2. Caracteres physiCO-Chimiques. .........c.oiiiiiiii e, 17
5.2.1. Indice d’acidite..........ouiinieini e 17
5.2.2. Indice de PeroXYde. ... .eouriti ittt 18
5.2.3. Spectre en lumiere ultra-violette (UV).........ccoviiiiiiiiiiiiiiiiieieiieenn 18
6. Composition chimique de I’huile d’olive...........coooiiiiii i 19
6.1. Les triglyCerides. ...t 19
6.2. Les toCOPREIOlS. ... e 20
6.3. LS PIGMENLS. ..ottt 21
6.4. Les composés phénoliques. ........oouiieuiiiiii e 21

6.5. Les cOmMpPOSES aromMatiQUES. .....vvueentteeitt et eteeteeteateeeeteeneeneanaeannss 22



6.6. Les hydrocarbures. .........oouiniiiiiii e 22
6.7. LS SETOIS. ettt 23

7. Les facteurs influencant la qualité de I’huile d’olive

7.1. Facteurs p€doclimatiques. ........ooveviniiii i 23
7.2. Influence des variétés des olives et leurs degré de maturité sur la qualité de
PRUILE A7 00IVE. ...ttt e e e 24

7.3. Influence de la température, la concentration en oxygene et la lumiere sur
I’oxydation de I'huile d’OliVe..........ouiiniiiiiiee e e 25
8. Bienfaitde I'huile d’OliVe.........ooiiiii i 26

Chapitre |1 : Aromatisation de I’huile d’olive par des plantes aromatiques :

10T [0 Tod o] 1 28
1. Description des plantes aromatiques UtIHISEes. ............oivviiiiiii i, 28
1.1. TRYMUS VUIQAIIS. . ..ot e 28
1.1.1. Description botanique de laplante..............cooviiiiiiiiiiiiiiiiii i, 28

1.1.2. Composition ChIMIQUE. ... ..ot 28

1.1.3. Propriétés du thym. ... ... 29

1.2, ATIUM SALIVUM. ... e e, 30

1.2.1. Description botanique de laplante..................ccooiiiiiiii e 30

1.2.2. Composition ChIMIQUE.........ooui e 30
1.2.3. Propriétés de I’ail........oooiiiiiii 31
1.3. Laurus NODINIS ... .. 31
1.3.1. Description botanique de laplante..............cooiiiiiiiiiiiii i, 31
1.3.2. Composition ChIMIQUE.........c.viuiitiiiiit i et e e 31
1.3.3. Propriétésde laurier. . ... ... e, 32
1.4. Zingiber officinale ... 32
1.4.1. Description botanique de laplante..............c.ooeiiiiiiiiiiiii i, 32
1.4.2. Composition ChimiqUe.........c.ovuiiiiiiii et 33
1.4.3. Propriétés du gingembre. ... ....c.oiuiiiitiii it 33
1.5. CIrUS TIMON ... 34
1.5.1. Description botanique de la plante..............coooiiiiiiiiiiii i, 34
1.5.2. Composition ChIMIQUE. ........c.iiti i e, 35

1.5.3. Propriétés du CitrON. ... ......oitii e 35



1.6. RosmMarinus officiNalis ....ooonnee e e 36

1.6.1. Description botanique de laplante...............ooiiiiii i 36
1.6.2. Composition ChImMIqUE.........c.oiuiitiitit i e e e 36
1.6.3. Propriétés du rOmMATIN. . .......ooutintiitt ittt et e eee e 36
2. L’aromatisation de ’huile d’olive.........coooeiiiiii 37
2.1. Définition de I’huile d’olive aromatisée.............oceevveiiiriiiiiiiineanenn.. 37
2.2. Les méthodes d’aromatisation.............ooiuiiuiiiiiiiii i, 37

ETUDE EXPERIMENTALE
Chapitre | : matériel et méthodes :

- Materiel. ..o 39
1. Matieres VEQELAlES. ...t 39

1.1. Huile d’0liVe VICTEE. . ..uieiiiie e e 39

1.2. Plantes aromatiqUes. ......o.uvieiit e 39
2. Matériel de [aboratoire. .........o.oiuiineii e 39
[1- Méthodes d’obtention des huiles d’olives aromatisée...............ooovveveiininnennnnnnn 39
1. Traitement des plantes aromMatiqUeS. .........ouveurinriententeitt ettt eeeaieeeenneraens 39
2. Préparation des huiles d’olive aromatis€es. ...........o.vviiiiiiiiiiiiiiiii e 40
3. Analyses phySiCO-ChimiqUeS. .........oouiuitit i, 42

3.1 Détermination de 1’acidité 1ibre........oooeeine i A2
3.2. Détermination de I’indice d’acCide......ovveiiiiiiieiie e, 43

3.3. Détermination de I’indice de peroxyde............ccooeviiiiiiiiiiiiiniiiieen. 44

3.4. Détermination de I’indice de réfraction.................oooiiiiiiiiiii .. 46
3.5. Détermination de la densité relative.............cooeiiiiiiiiiiiiiiii e, 47
3.6. Détermination de la teneur en €au...........o.oeviiiiiiiiiiiiii e 48
4. Analyse miCTODIOIOZIQUE. ... .uineitt ettt 50
5. Analyse organoleptique. ........oouiiuiiniii i 51
5.1. Evaluation Sensorielle. ............oiueeeiieie e 52
5.2. Détermination de I’aspect et la couleur a 20°C pendant 24h..................... 52

Chapitre 11 : résultats et discussion :

Lo RESUIALS ...t 54
1. Analyses phySICO-ChImIQUES. ........ouiiriiiti e 54



1.1. Acdité LIDre. .....oooei i 54

1.2. Indice A’aCide. ....c.oiii i e 55

1.3. Indice de PeroXyde. ... ..oouiiriiei it e 56

1.4. Indice de réfraction...........oiuiuiiniitii i 58

1.5. DenSite relatiVe. ... .oueeee et 59

1.6. NS ST o) < | 60

2. Analyses miCTODIOLOZIQUES. .. ...viett ittt eee e 62
3. Analyses OrganolePtiqUeES. ... ...ouuiriieiitt ettt .62
3.1. Evaluation Sensorielle. .................oeeiiiiuiie e 62

3.2. Détermination de I’aspect et la couleur a 20°C pendant 24h..................... 63

L I I T £ 1S5 T o PPN 65
CONCIUSION. ... e e 71

Références bibliographiques

Annexes



LISTE D’ABREVIATIONS
Ab : Absence
AG : Acide Gras
Codex STAN : Codex Standard
COl : Conseil Oleicole International
CPG : Chromatographie En Phase Gazeuse
Cu : cuivre
DPPH : 1,1 Diphényl 2 Pycril Hydrazil
Fe : fer

ISO : Organisation Internationale De Normalisation (International Organization For
Standardization)

JORA : Journal Officiel de la République Algérienne
LDL : Lipoprotéines De Basse Densité (Low Density Lipoprotein)
MEB : Microscopie Electronique A Balayage

m.h : matiere humide

meq : milliéquivalent

Np': indice de réfraction

PCA : Plate Count Agar

p : Probabilité

Qx : quintaux

SM : Spectrométrie De Masse

Tm : tonne métrique

UE/27 : Union Européenne Des Vingt-Sept Pays Membres
UV : ultra- violet

VIH : Virus De L'immunodéficience Humaine



LISTE DES TABLEAUX

Tableau I : la consommation mondiale de 1’huile d’olive de quelques pays entre 2006 et

2012 (1.000 tm)

Tableau Il : Productions d’olives et de l'huile d'olive des principales wilayas productrices

pour l'année 2006

Tableau I11 : composition en acides gras, % m/m d'esters méthyliques

Tableau IV : Composition chimique de l'ail frais

Tableau V : composition chimique du zeste de citron

Tableau VI : résultats de ’acidité libre des huiles d’olives étudiées.

Tableau VII : résultats de ’indice d’acide des huiles d’olives étudiées.

Tableau VIII : résultats de 1’indice de peroxyde des huiles d’olives étudiées.

Tableau IX : résultat de I’indice de réfraction des huiles d’olives étudiées.

Tableau X : résultats de la densité relative des huiles d’olive étudiée

Tableau XI : les résultats de la teneur en eau des huiles d’olive étudiée

Tableau XII : les résultats d’analyse microbiologique des huiles d’olive étudiées

Tableau X111 : résultats de 1’acceptabilité des huiles d’olive aromatisées étudiées

Tableau X1V : résultats de 1’aspect et la couleur des huiles d’olive étudiées

Tableau XV : Principales variétés d'olivier cultivées en Algérie

Tableau XVI : critéres de qualités de 1’huile d’olive et huile de grignons d’olive



LISTE DES FIGURES
Figure 01 : production mondiale d’huile d’olive de la campagne 2010/11
Figure 02 : Récolte des olives a la main (a) et au peigne manuel (b)
Figure 03 : ancien broyeur a meule
Figure 04 : Image au MEB de coalescence de gouttelettes d’huile
Figure 05 : Bacs de malaxage (a) unique, (b) trois bacs en série
Figure 06 : Systéme discontinu d’extraction par presse
Figure 07 : Systéme continu d’extraction avec centrifugation a 3 phases
Figure 08 : systéeme d’extraction continu avec centrifugation a deux phases
Figure 09 : Huiles d’olives aromatisées

Figure 10 : Evolution d’acidité libre exprimée en pourcentage pour les huiles d’olive

aromatisée

Figurell : Evolution de I’indice d’acide exprimée en (mg/g) pour les huiles d’olives

aromatisées

Figure 12 : Evolution de ’indice de peroxyde exprimée en 20meqg02/kg pour les huiles
d’olives aromatisées

Figure 13 : Evolution de I’indice de réfraction pour les huiles d’olives aromatisées
Figure 14 : Evolution de la densité relative pour les huiles d’olives aromatisées

Figure 15 : Evolution de la teneur en eau exprimé en pourcentage pour les huiles d’olives

aromatisées

Figure 16 : Diagramme de fabrication de I’huile d’olive de I’huilerie TRISTARS
Figure 17 : Le systéme continue de ’huilerie TRISTARS

Figure 18 : Feuille de profil de I’huile d’olive vierge



INTRODUCTION



INTRODUCTION

L’olivier, arbre spécifique du bassin méditerranéen, a ét¢ depuis la nuit des temps
considéré comme symbole de la sagesse, de la paix, de la richesse et de la gloire. Cet arbre
parfaitement adapté au climat tempéré, aux sols rocheux et calcaires, ne nécessite pas d’apport

de fertilisant. (BENLEMLIH et GHANAM, 2012).

L'huile d'olive est un composant important du régime alimentaire dans les pays qui
entourent la mer Méditerranée. Pour ceux qui vivent dans ces pays, I'huile d'olive est la

principale source de matiéres grasses dans leur cuisine. (GUNSTONE, 2011).

L’huile d'olive vierge est la seule huile comestible de grande production obtenue par
des méthodes physiques du fruit Olea europaea L., elle présente des caractéristiques
sensorielles et nutritionnelles qui sont les principales raisons de l'augmentation de sa

consommation partout dans le monde ces derniéres années. (AKCAR et al, 2011).

Si I’huile d’olive est un produit intéressant d’un point de vue nutritionnel c’est tout
d’abord pour sa composition en acides gras. En effet les acides gras sont largement insaturée
et contient une petite partie d’acides gras essentiels. Outre cette composition particuliére en
acides gras, I’huile d’olive est surtout intéressante pour ses compos€s minoritaires tels que les
polyphénols. L’intérét nutritionnel de ces composés phénoliques réside dans leur forte
capacité antioxydante qui pourrait prévenir ou ralentir I’apparition de certaines maladies
dégénératives ainsi que les maladies cardiovasculaires. Optimiser leur contenu dans 1’huile

d’olive présente donc un réel intérét de santé publique. (VEILLET, 2010).

Les plantes aromatiques ont été également utilisées depuis I'Antiquité, en ardbmes
alimentaires, dans les produits pharmaceutiques, cosmétiques et la parfumerie en raison de la
présence des huiles essentielles, dans plusieurs activités biologiques, y compris des propriétés
antioxydantes et antimicrobiennes sont généralement affectés par ces huiles ou par certains de
leurs constituants. (AYADI et al, 2009).

L'ajout de certaines plantes aromatiques a I'huile d'olive vierge est une tradition
ancienne, et les huiles aromatisées sont utilisés pour habiller les différents types de plats. La
présence d'épices et d'herbes, en plus de compromettre les caractéristiques sensorielles de

I’huile, a un impact sur la durée de conservation et la valeur nutritionnelle de I'huile



aromatisée, tel que rapporté dans différentes études sur les huiles d'origines différentes.
(GAMBACORTA et al, 2007).

Les huiles d'olive aromatisées ont attiré I'attention croissante ces derniéres années.
Elles sont généralement préparées en faisant macérer les herbes aromatiques dans I'huile.
(BAIANO et al, 2010).

L’objectif de notre étude consiste en 1’é¢tude du changement des parameétres physico-
chimiques et organoleptiques d’huiles d’olives aromatisées par différentes plantes
aromatiques algériennes, préparées par méthode traditionnelle a savoir la macération de

plantes fraiches (Ail, Citron, Gingembre, Laurier, Romarin et Thym).

Lieu de stage :

L’ensemble des analyses physico-chimiques et organoleptiques a été réalisé au niveau
du laboratoire de contréle de qualité PILAB de BLIDA.

L’évaluation sensorielle a été réalisée au sein de I’huilerie TRISTARS le 06 juin et au
niveau de la faculté des Sciences Agro-vétérinaires le 07 juin 2012 a la bibliotheque de la

faculté.

La partie experimentale a présentée en premier lieu la préparation des huiles
aromatisées, les méthodes d’analyses physico-chimiques, microbiologiques et

organoleptiques utilisées dans ce travail et I’instrumentation utilisée sont décrites.

- Traiter 1’évaluation de la qualité physico-chimique des huiles d’olive
aromatisées et huile d’olive vierge a travers la détermination de I’acidité , indice d’acide,
indice de peroxyde, indice de réfraction ,la densité relative et la teneur en eau.

- Assurer I’absence des microorganismes par un bon traitement des plantes pour
préserver la santé des consommateurs

- Les critéres organoleptiques qui sont présentés par ’aspect, la couleur et une
évaluation sensorielle pour individualiser les huiles d’olive aromatisées les plus appréciées

par les consommateurs.



PREMIERE PARTIE
ETUDE BIBLIOGRAPHIQUE



CHAPITRE 1
HUILE D’OLIVE



1- DEFINITION DE L’HUILE D’OLIVE :

L'huile d'olive est la seule huile végétale extraite d'un fruit. Toutes les autres sont
issues de graines. Elle est globalement peu consommée dans le monde (elle occupe la
huitieme place des huiles végetales). (POLESE, 2009).

L’huile d'olive est en effet un liquide naturel délicat et altérable ; sinon un pur jus de
fruit, du moins le jus huileux d'un fruit, I'une des meilleures huiles alimentaires que l'on

connaisse, mise en bouteille telle qu'elle était dans l'olive. (LANGER, 2008).

Et elle restera toujours 1’un des plus importants composant du régime méditerranéen.

2- LA SITUATION DE L’HUILE D’OLIVE DANS LE MARCHE
INTERNATIONAL :

2-1-  Situation de ’huile d’olive dans le monde :

Dans le cadre de sa 99e session, qui s’est tenue a Madrid en novembre 2011, le
Conseil des Membres a examiné la situation du marché international de 1’huile d’olive
pendant les campagnes 2009/2010 (donneées définitives), 2010/2011 (données provisoires) et
2011/2012 (estimations).

Il a également analysé les niveaux des prix a la production au sein de 1’Union

européenne et les principaux parameétres du marché oléicole mondial. (OLIVAE, 2012).

- La production d’huile d’olive de la campagne 2010/11, qui atteindrait un total de
3 011 000t, augmenterait en Syrie, avec 180 000 t (+ 30 000 t par rapport a la campagne
antérieure) ; en Algérie, avec 50 000 t (+ 23 500 t) ; en Turquie, avec 160 000 t (+ 13 000 t) et
en Jordanie, avec 21000 t (+ 4 000 t). En revanche, elle diminuerait en Tunisie (- 30 000 t), au
Maroc (- 10 000 t) et au sein de I’UE/27 (- 23 000 t). La part de chaque pays a la production
mondiale au cours la campagne étudiée est indiqué dans la figure (01) ci-apres :
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Figure 01 : production mondiale d’huile d’olive de la campagne 2010/11. (COl ),

2011).

- La consommation se situerait aux alentours de 3 014 500 t. Au cours des cing

derniéres années, la consommation mondiale a augmenté de maniere constante de 3 % en

moyenne par an. Les pays producteurs membres du COI, qui satisfont la plupart de leur

consommation grace a leur production locale, verraient leur consommation augmenter de
68 000 t, dont 46 100 t correspondent a I’'UE/27. Elle augmenterait de 11 500 t en Algérie ; de

8000 t en Syrie et de 5000 t en Turquie. Dans les pays non membres du COI, elle

augmenterait de 44 500 t, notamment aux USA, avec + 17 000 t ; en Chine, avec + 11 000t ;

au Brésil, avec + 8 500 t, en Palestine (+ 8 000 t) et au Canada (+ 3 000 t). En revanche, elle
diminuerait de 6 000 t au Japon. (COl), 2011)

Tableau I : 1a consommation mondiale de I’huile d’olive de quelques pays entre
2006 et 2012 (1.000 tm) :

PAYS 2008/2009 | 2009/2010 | 2010/2011 | 2011/2012 | Moyenne
ALGERIE 55,0 33,5 45,0 57,0 47.6
BRESIL 42 50.5 61.5 62 54
CANADA 30 37 40 40 36.75
CHINE 12 18 29.5 30 22.37
JAPON 30 40.5 35.5 35 35.25
PALESTINE 14 8 16 13 12.75
SYRIE 110 120.5 128.5 150.5 127.37
TURQUIE 108 110 115 125 114.5
USA 256 258 275 277 266.5
UE/27 1856 1846 1856 1889.5 1861.8

(COl, 2012)



Evolution de la campagne 2011/12 (Estimative) :

D’apres les estimations communiquées par un certain nombre de pays membres du
COl, la production de la campagne 2011/12 serait supérieure a la précédente, a condition
toutefois que les conditions climatiques restent favorables. Parmi les pays producteurs
européens, I’Espagne prévoit une production supérieure a 1 400 000 t, soit 2 % de plus par
rapport a la campagne précédente. La Gréce estime que sa production atteindra 310 000 t (+ 3
%), alors que la France devrait produire 5 700 t, soit un niveau pratiqguement identique a celui
de la campagne précédente. D’autres pays verront leur production augmenter trés fortement
par rapport a la derniére campagne, notamment de la Syrie, avec 200 000 t (soit 11 % de plus
par rapport & 2012/11), la Tunisie, avec 180 000 t (soit une augmentation de 50 % par rapport
a la derniére campagne) et la Turquie, avec 180 000 t (+12 %). (COl), 2011).

2-2-  Situation de I’huile d’olive en Algérie :

La surface oléicole est répartie dans trois régions : le Centre, avec 54,3 % de la

superficie totale ; I’Est, avec 28,3 % ; et I’Ouest, avec 17 %.

La plupart des oliveraies (80 %) sont situées dans des zones de montagne, sur des
terrains accidentés et marginaux, peu fertiles et caractérisés par une pluviométrie moyenne
comprise entre 400 et 900 mm/an. Le reste des oliveraies (20 %) sont situées dans les plaines
occidentales du pays (Mascara, Sig, Relizane), ou la pluviométrie moyenne annuelle est de
300-400 mm. (COl, 2006).

Au cours des dix campagnes de 2002/03 a 2011/12(provisoire), la production moyenne
annuelle d’huiles d’olive a atteint 38 800 t, avec un minimum de 15 000 t en 2002/03 et un
maximum de 69 500 t en 2003/04. En 2008/09, la production a atteint un maximum de
61 500 t. (COlI, 2012).

Actuellement, I’huile d’olive est consommée pratiquement dans sa totalité dans les
zones de production. La consommation par habitant est passée d’'une moyenne de 0,85 kg au
cours des années 80 et 90 a 1,43 kg en 2000 et 1,53 kg en 2004, soit une augmentation de

80 %. L’autoconsommation dans les zones traditionnelles est trés forte. (COIl, 2006).

La moyenne de consommation actuelle (2000/01 — 2011/12) est de 36 958 t avec un
maximum en 2003/04 de 60 000t, grace a une excellente récolte. (COI, 2012).



Tableau Il : Productions d’olives et de 1'huile d'olive des principales wilayas

productrices pour I'année 2006

Wilayas Production d'olives Rendement | Production & Rendement
Pour la Pour Total d'olives d'huile (HL) | d'huile
conserve | I'huile production | (kg/arbre) (I/quintal)
(Qx) (Qx) d’olives
(Qx)

Béjaia 1.240 539.465 540.705 13,3 106.240 19,7
Blida 7040 36.690 43.730 31,2 4100 11,2
Bouira 1.470 51.690 53.160 3,5 9.300 18,0
Tizi-ouzou 0 356.800 356.800 12,4 63.640 17,8
Jijel 150 123.290 123.440 13,4 23.830 19,3
Setif 40 51.325 51.365 4,6 9.760 19,0
Skikda 300 206.000 206.300 28,7 41.200 20,0
B.B.Arréridj 2.430 73.590 76.020 14,1 14.020 19,1
Boumerdes 240 69.000 69.240 12,8 10.800 15,7
Relizane 125.160 500 125.660 41,2 60 12,0
Mascara 181.780 59.090 240.870 31,1 7.090 12,0
Guelma 0 60.800 60.800 8,9 13.380 22,0
Total Algérie | 684.750 | 1.962.580 2.647.330 15,1 349.920 17,8

(ACHOUR, 2007)

3- METHODE DE PRODUCTION DE L’HUILE D’OLIVE

Tout comme l'oléiculture, I'oléotechnie, le secteur de la transformation a bien évolué
depuis les derniéres décennies du xx° siécle avec la modernisation progressive des moulins

et des huileries.

Les huileries traditionnelles sont appelées a disparaitre peu a peu, remplacées par des
installations issues de technologies innovantes ; le travail sur les olives est ainsi plus rapide,
les délais d'emmagasinage et de trituration réduits, les huiles obtenues d'une meilleure qualité
gustative. Sous l'effet du progres, nombre de moulins hors normes ont di fermer, on en
dénombre 1600 en Algérie. (LANGER, 2008).

Le processus dextraction de I'huile d'olive est réalisé par une succession d'opérations :
lavage, broyage, malaxage de la pate obtenue, puis passage dans un décanteur et finition dans un

séparateur.



Quelle que soit la méthode de récolte adoptée, un nettoyage préliminaire sur le terrain est
indispensable. Les olives tombées au sol peuvent contenir jusqua 15% dimpuretes. Le fruit
cueilli sur l'arbre est accompagné d'une quantité également non négligeable de feuilles et de
brindilles. (ARGENSON et al, 1999).

3-1- Larécolte des olives :

La récolte est une opération importante de la culture de ’olivier et, par conséquent,
elle doit étre contr6lée de pres étant donnée ses répercussions sur le codt de la production, la
qualité du produit obtenu et la qualité de 1’huile d’olive. Cette derniére est affectée aussi bien
par les modalités de récolte (systéme, durée) que par I’époque a laquelle intervient celle-Ci.
(CHIMI et OUAOUICH, 2007).

Il existe de nombreuses techniques de récolte des olives variant en fonction de la
destination finale de ces olives, de la nature du sol et de la superficie de 1’exploitation. La
méthode traditionnelle est la récolte a la main (Figure 02a) ; c’est la plus respectucuse de
I’arbre mais la récolte est fastidieuse et trés longue donc cette technique n’est plus utilisée que
pour les olives de table (car elles ne doivent pas étre abimées). La méthode la plus
communément utilisee en Provence est la cueillette au peigne manuel (Figure 02b) : les
oléiculteurs déposent un filet sur le sol et utilisent un peigne qui va arracher les olives de la

branche et les faire tomber sur le filet.

Figure02 : Récolte des olives a la main (a) et au peigne manuel (b)
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Il existe maintenant des systémes de peignes mécaniques équipés d’un moteur faisant
tourner les peignes au bout d’un manche télescopique. Cette technique permet une récolte
plus rapide des olives et reste peu traumatisante pour les oliviers. En Espagne ou en lItalie la
technique la plus utilisée sur les grandes exploitations est celle par vibration des branches :
des pinces métalliques viennent enserrer le tronc de I’olivier et une vibration a haute
fréquence va étre appliquée au tronc. Les olives mires vont alors tomber de ’arbre et peuvent
étre utilisées pour la production d’huile. Le principal inconvénient de ce systéme, outre son
cout a I’achat, est les dégats qu’il peut occasionner aux jeunes rameaux des oliviers.

(VEILLET, 2010).

3-2- Triage et effeuillage :

Immédiatement aprés la cueillette, on procede au triage, afin d'éliminer les petits
cailloux, brindilles, terre, feuilles, herbes... toutes les impuretés qui donnent un godt amer a
I'huile. Selon les producteurs, ce tri peut se faire a la main ou a l'aide de tamis ou de
machines. Les olives doivent étre pressees le plus rapidement possible aprés la cueillette,
I'idéal étant de presser le jour méme ; mais pour diverses raisons, ce n'est pas toujours le cas,
et un certain temps s'écoule entre l'apport au moulin et le broyage des fruits. Les olives vont
donc étre stockées. Cette période est une cause importante de la baisse de qualité et de ren-
dement ; si les olives attendent trop longtemps, I'huile obtenue sera trop acide et rancira plus
vite. (PLOESE, 2009).

L’effeuillage est nécessaire pour éviter une coloration trop verdatre de l'huile, se
traduisant par un exces d'amertume et par une moindre aptitude a la conservation de I'huile.
Le poids de feuilles a tolérer ne doit pas dépasser 1% du poids du lot d'olives a triturer.
L'effeuillage des olives peut étre effectué manuellement ou a I'aide d'un systéme rectangulaire
en fils de fer, séparés entre eux par environ 1 cm. Cette opération peut étre effectuee par des
machines effeuilleuse-laveuse en méme temps. (CHIMI et OUAOUICH, 2007).

3-3- Lavage:

Cette opération est importante pour éliminer les matieres étrangéres. La qualité de
I’eau (de lavage) est évidemment importante en raison de la présence éventuelle de

contaminant. Les olives devraient subir deux ou plusieurs lavages en moyenne puis un
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¢gouttage plus ou moins long afin qu’elles soient suffisamment ressuyées. (BENOUARET,
2010).

Les métaux de transition (Fe, Cu) provenant des impuretés (terre, poussiéres) ou
résultant de 'usure de 1’équipement en contact avec le produit se comportent comme des
initiateurs et favorisent 1’oxydation des triglycérides et des acides gras insaturés, par
conséquent ils réduisent la qualité des huiles. (CHIMI, 2002).

3-4- Broyage :

Le broyage des olives non dénoyautées (le noyau contient un antioxydant propre a la
conservation naturelle de I'nuile) permet de détruire les tissus végétaux, ce qui libére les
gouttelettes d'huile contenues dans les cellules. 1l se réalise encore a l'aide de broyeurs a
meules (en général en granit) figure (03), qui tournent dans un bac qui est également en
pierre. La pulpe et les noyaux sont ainsi écrasés et on obtient une pate. Mais ce procédé tend
de plus en plus a étre remplacé par des broyeurs métalliques a disques ou a marteaux.
(POLESE, 2009).

Figure 03 : ancien broyeur a meule (LANGER, 2008).
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Le broyage des olives ne doit pas étre trop grossier, ni trop fin. Il doit étre adapté a la
condition physique des olives et a leur degré de maturité. Selon la norme du Conseil Oléicole
International (COI), la durée de broyage ne doit pas dépasser 20 a 30 minutes. Si le broyage
est plus prolongé, les polyphénols inhibiteurs naturels de 1’oxydation ainsi que [’huile
produite s’oxydent en présence de I’air et cette derniére perd de sa qualité. (CHIMI et

OUAOUICH, 2007).

3-5- Malaxage :

Quelle que soit la technique de trituration, une étape est indispensable avant la
séparation des différentes phases de la pate, il s’agit du malaxage. Le malaxage a pour but
d’homogénéiser la pate d’olive, mais il va également et surtout permettre la coalescence des
gouttelettes d’huile. La figure (04) est une photographie au microscope électronique a
balayage (MEB) montrant le regroupement de ces gouttelettes d’huile qui formeront ensuite

de grosses gouttes facilement séparables de la matiére solide.

Acc Vi Spot Magn ~ Det WD F—— 200 um
500kVE0 160x SE 98

Figure 04 : Image au MEB de coalescence de gouttelettes d’huile

Le malaxage est une étape trés contr6lée car les mouliniers ont la possibilité de
chauffer la pate d’olive afin de faciliter la coalescence et donc d’augmenter les rendements,
mais la pate d’olive ne doit en aucun cas dépasser les 27°C pour que ’huile d’olive puisse
porter la mention « extraction a froid ». Les bacs de malaxage sont le plus souvent fermés, de

facon a retenir les arémes de la pate et a limiter son oxydation.
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Selon le procédé de trituration utilisé, de 1 a 3 bacs de malaxage peuvent étre montés
en série (Figures 05a et 05b). Le malaxage se fait par rotation lente d’une vis sans fin qui va
retourner continuellement la pate. Les broyeurs metalliques ont tendance a augmenter
I’émulsion entre I’huile et 1’eau, par conséquent les temps de malaxage et/ou le nombre de

bacs de malaxage sont plus importants que pour les systémes a meule de granit. Le temps de

malaxage varie en général entre 15 et 30 minutes. (VEILLET, 2010).

Figure 05 : Bacs de malaxage (a) unique, (b) trois bacs en série (VEILLET, 2010).

3-6- Extraction de ’huile

Le traitement des olives en vue de I’extraction de 1’huile peut se faire par des moyens
mécaniques (par pression ou centrifugation). Divers systémes d’extraction sont employés

pour extraire I’huile des olives.

3-6-1- Systéme discontinu d’extraction par presse

Ce systéme, dont le processus d’extraction est illustré dans la figure (06), utilise des

presses métalliques a vis ou, le cas échéant, des presses hydrauligques.

La pate issue du broyage est empilée sur les scourtins, a raison de 5 a 10 Kg/scourtin.
L’application de la pression sur la charge des scourtins doit étre réalisée de maniere

progressive. La durée totale de 1’opération de pressage, réalisée en une seule fois, varie entre

45 a 60 mn.
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Les scourtins doivent étre lavés, selon la norme internationale en vigueur et a raison
d’une fois par semaine, pour éviter d’augmenter 1’acidité de 1’huile ou de lui conférer un
défaut organoleptique (defaut dénommé « scourtin »). Le choix du type de scourtin et un

nettoyage approprié et régulier pourrait éviter ce goQt « scourtin » des huiles. (CHIMI, 2006).

Effeuillage + Lavage

Broyage

Malaxaae

Eau

Centrifuaation
Grignon Moiits

v

Séparation centrifuge

v y

Huile Margine

Figure 06 : Systeme discontinu d’extraction par presse
Les avantages et les inconvenients de ce systeme sont :

Les opérations de broyage et de pressage de la pate des olives, conduites en plein air,
peuvent entrainer 1’altération des huiles. En effet, 1’auto-oxydation de 1’huile déclenchée par
la présence de 1’air, provoque la dégradation des acides gras insaturés et par conséquent la
formation des hydroperoxydes qui peuvent se décomposer et donner lieu a des produits
volatils conduisant a un état de rancissement de 1’huile. Un autre inconvénient de ce systéme,
est qu’il génere des quantités importantes de margines (60 a 70 L par 100 Kg d’olives). Ce
systeme d’extraction par presse permet 1’obtention d’une huile non piquante et riche en

polyphénols. (BOUHADJRA, 2011).
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3-6-2- Systéme d’extraction continu avec centrifugation a trois phases :

Les trois phases sont : huile, margine et grignons. L’introduction de ces installations
continues a permis de réduire les colts de transformation et la durée de stockage des olives,

avec comme conséquence, une production oléicole de moindre acidité. (CHIMI, 2006).

Le systeme est représenté dans la figure 07 :

Effeuillage + Lavage

Broyage

Malaxaae

Eau

Centrifugation
Grignon Monite

¥

Séparation centrifuge

v J

Huile Margine

Figure 07 : Systeme continu d’extraction avec centrifugation a 3 phases (CHIMI,
2006).

La pate d’olives, préparée de maniere opportune au cours de la phase de malaxage, est
acheminée vers l’extracteur centrifuge a 1’aide d’une pompe a vis, a débit variable.
L’extracteur est réglé de maniere a envoyer les deux phases liquides - huile et eau de
végeétation - sur deux sorties et la troisieme phase solide du c6té opposé. Ceci est possible en
ajoutant une quantité opportune d’eau a la pate en entrée, ce qui produit une grande quantité
d’eau de végétation a éliminer. Le grignon obtenu a un taux d’humidité d’environ 50 %.

(MAUREL, 2011).
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Les apports ¢élevés en eau chaude (40 a 60% du poids de la pate) font que I’huile
extraite se trouve appauvrie en composes aromatiques et en composés phénoliques. Ces
composées passent partiellement dans la margine. Ce systeme donne aussi lieu a des grignons
a teneurs €levés en humidité (45 a 55 %) et une consommation ¢élevée d’eau et d’énergie
thermique. Le systéeme génere un volume considérable de margine, celui-ci est pratiquement

¢gal a la quantité d’olives mises en ceuvre par I’installation, la teneur en huile de ces margines

est variable (3,0 2 5,0 g/l). (BOUHADJRA, 2011 ; CHIMI, 2006).

3-6-3- Systéme d’extraction continu avec centrifugation a deux phases :

Le procédé technologique d’extraction des huiles d’olive fonctionne avec un nouveau
décanteur avec centrifugation a deux phases (huile et grignon) qui ne nécessite pas 1’ajout
d’eau pour la séparation des phases huileuse et solide contenant le grignon et les margines. Le

systeme est représenté dans la figure 8.

Effeuillage + lavage

J

Broyage
Malaxage

Centrifugation

v ¥

Huile Grignon + eau de
végétation

Figure 8 : systéme d’extraction continu avec centrifugation a deux phases

Ce procédé continu d’extraction des huiles a deux phases est caractérisé par sa
capacité de traitement qui est élevee, le décanteur a 2 phases permet d’obtenir une huile riche
en polyphénols totaux et en orthodiphénols, il est donc plus stable. Ce systeme est plus
respectueux de I’environnement car il ne procéde pas a I’augmentation du volume d’effluent

liquide (margine).
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3-6-4- Comparaison entre les trois systemes utilisés

En conclusion, le systtme d’extraction de 1’huile d’olive par presse produit une huile
appauvrie en composés phénoliques totaux et donc caractérisée par un degré d’oxydation et

une acidité éleves, des défauts organoleptiques, une durée de conservation réduite.

Le systeme d’extraction par presse peut produire une huile pressée a froid, de bonne

qualité, a condition d’appliquer les bonnes pratiques de fabrication et d’hygiene.

Le systéme d’extraction de 1’huile par centrifugation a trois phases produit une huile
pauvre en polyphénols naturels considérés comme antioxydants, éléments recherchés pour
une alimentation saine et par conséquent ne résiste pas a l’oxydation car le taux de

dégradation des polyphénols reste élevé.

Le systeme d’extraction d’huile d’olive & deux phases produit une huile d’olive de
bonne qualité, riche en antioxydant naturels, mais ayant parfois un goQt excessivement amer.
(CHIMI, 2006).

Les travaux effectués dans ce domaine montrent que parmi les systémes d’extraction

d’huile d’olive employés, celui a deux phases est le plus fiable et le plus efficace.

(BOUHADJRA, 2011).

3-7- Conditionnement et conservation :

Les normes imposées par le COI sont trés pointilleuses sur le conditionnement des
huiles d'olive. En effet, la qualité de I'huile peut saltérer rapidement : I'huile est capable
d'emmagasiner les odeurs environnantes. L’huile d'olive ne se bonifie pas avec les années ; au

contraire sa fraicheur est une qualité prioritaire.

Le conditionnement dans du verre foncé est un matériau plus indiqué que le plastique
pour les bouteilles. Dans certains pays, la boite en métal ou bidon métallique demeure un

récipient idéal pour la conservation de I'huile d'olive.

Bien qu'elle soit plus stable que la plupart des huiles de graines, I'huile d'olive doit étre
conservée dans de bonnes conditions: & l'abri de l'air et de la lumiére pour éviter le
rancissement cause par I'oxydation. Cependant, les bouteilles se conservent parfaitement entre

15 et 18°C, dans un endroit frais et sombre, ceci grace aux antioxydants dont I'huile est dotée.
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Lorsque la température descend au-dessous de 8°C, I'huile d'olive risque de se figer et

présente un aspect trouble qui est toutefois réversible et non préjudiciable a sa qualité.

Toutefois, il faut éviter les variations de températures qui nuisent a son godt. Une fois
ouvertes, les bouteilles doivent étre refermées immédiatement aprés chaque usage pour

protéger I'huile de la perte d'ardme et de godt ainsi que des odeurs extérieures.

La conservation maximale est de deux ans. L'idéal est donc de connaitre la date de
pression de I'huile car la mention obligatoire de la date de conditionnement ne garantit pas la
fraicheur si I'huile a été stockée avant mise en bouteille. 1l apparait donc conseillé de
consommer I’huile d'olive dans I'année suivant sa pression pour apprécier son arome et sa

saveur de maniere optimale. (HENRY, 2003).

4- CLASSIFICATION DE L’HUILE D’OLIVE :

Une huile d’olive ne peut étre obtenue que par des procédés physiques sans
intervention de solvants. Cette définition est cependant incompléte et d’autres critéres

permettent de diviser les huiles en différentes sous-catégories

- Huiles d’olive vierges : huiles obtenues a partir du fruit de [’olivier,
uniquement par des procedés mécaniques ou d’autres procédés physiques dans des conditions,
thermiques notamment, qui n’entrainent pas 1’altération de I’huile, et n’ayant subi aucun
traitement autre que le lavage, la décantation, la centrifugation et la filtration. Elles font
I’objet du classement et des dénominations ci-apres :

. Huile d’olive vierge extra : huile d’olive vierge dont 1’acidité libre exprimée
en acide oléique est au maximum de 0,8 gramme pour 100 grammes et dont les autres
caractéristiques correspondent a celles prévues pour cette catégorie ;

o Huile d’olive vierge : huile d’olive dont I’acidité libre exprimée en acide
oléigue est au maximum de 2 grammes pour 100 grammes et dont les autres caractéristiques
correspondent a celles prévues pour cette catégorie ;

. Huile d’olive vierge courante : huile d’olive dont I’acidité libre exprimée en
acide oléique est au maximum de 3,3 grammes pour 100 grammes et dont les autres
caractéristiques correspondent a celles prévues pour cette catégorie ;

o Huile d’olive vierge lampante (non propre a la consommation en 1’état) :

huile d’olive dont I’acidité libre exprimée en acide oléique est supérieure a 3,3 grammes pour

18



100 grammes et/ou dont les caractéristiques organoleptiques et les autres caractéristiques
correspondent a celles prévues pour cette catégorie. Elle est destinée au raffinage en vue de
son utilisation pour la consommation humaine ou destinée a des usages techniques.

- Huile d’olive raffinée : huile d’olive obtenue par le raffinage d’huiles d’olive
vierges. Son acidité libre exprimée en acide oléique est au maximum de 0,3 gramme pour 100
grammes et ses autres caractéristiques correspondent a celles prévues pour cette catégorie

- Huile d’olive : huile constituée par un coupage d’huile d’olive raffinée et
d’huiles d’olive vierges propres a la consommation en 1’état. Son acidité libre exprimée en
acide oléique est au maximum de 1 gramme pour 100 grammes et ses autres caractéristiques

correspondent a celles prévues pour cette catégorie.

Une autre catégorie d’huiles peut étre mise en évidence ; il s’agit des huiles de
grignons d’olive. Cette huile est obtenue par traitement aux solvants ou d’autres procédés
physiques des grignons d’olive, a I’exclusion des huiles obtenues par des procédés de

réestérification et de tout mélange avec des huiles d’autre nature. (OLIVAE, 2010)

5- CARACTERISTIQUES DE L’HUILE D’OLIVE :

5-1- Caractéres organoleptiques :

L’huile d’olive est un liquide limpide, transparent, jaune ou jaune vert, d’odeur
caractéristique, pratiquement insoluble dans I’alcool, miscible a 1’éther diéthylique et a I’éther

de pétrole. (HENRY, 2003).

5-2-  Caractéres physico-chimiques :
5-2-1. Indice d’acidité :

C’est un indicateur permettant d'évaluer l'altération de la matiére grasse, consécutive a
de mauvais traitements ou a une mauvaise conservation. Il permet de déterminer la teneur en
acides gras libres résultant de I'nydrolyse des triglycérides. Il est exprimé en pourcentage
d'acide oléique, et est mesuré par la quantité de potasse nécessaire pour neutraliser les acides
gras libres contenus dans un gramme de corps gras. Le critére conduit a la classification

suivante :
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Pourcentage d'acidité des différents types d'huile

Catégorie d’huile Pourcentage
d’olive d’acidité %
Vierge extra <1
Vierge <2
Vierge lampante >2
Raffinée <0.3
Grignons d’olive <15

5-2-2. Indice de peroxyde :

L'altération chimique des corps gras provoquée par l'oxygéne de l'air débute par la
formation d'un peroxyde. La détermination de cet indice est basée sur I'oxydation des iodures
en iode par l'oxygene actif du peroxyde. Les résultats sont exprimés en milliéquivalents

d'oxygeéne actif par kg de corps gras.

La norme internationale recommandée pour les huiles d'olive, fixe le minimum de cet
indice & 20meqg d'oxygene actif par kg d'huile. La détermination de cet indice est insuffisante
pour avoir une image exacte de I'état d'oxydation d'une huile, car un chauffage a 130°C détruit
les peroxydes pour donner naissance a des aldéhydes, et des cétones, responsables des corps
rances. (HENRY, 2003).

5-2-3. Spectre en lumiére ultra-violette (UV) :

La spectrophotométrie est utilisée pour déceler les composés oxydés anormaux dans
une huile d'olive vierge. Cette huile accuse un pic d'absorption a 203-208 nanometre et est
transparente au-dela de 210 nm. Les composés provenant de I'oxydation de I'huile présentent
des absorptions pour les radiations de longueur d'onde suivantes :

-232 nm pour les hydroperoxydes
-270 nm pour les composeés carbonylés

-260, 268, 280, nm pour les triénes conjugués

Aussi I'étude de la bande 230 a 300 nm est particulierement intéressante pour révéler
I'état d'oxydation d'huile. En pratique, I'extinction spécifique dans I'UV est calculée a partir
d'une solution a 1% sous une épaisseur de 1 cm, a l'aide d'une longueur d'onde de 232 nm et
270 nm.
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La norme commerciale du COI recommande : huile d'olive vierge extra K270<0.20.
La spectrophotométrie UV apparait comme un des plus sirs moyens de caractériser I'état
d'oxydation d'une huile d'olive, et elle permet de soupconner une éventuelle altération de

I'huile vierge par une huile raffinée ou par une huile de grignon.

Ces trois parameétres permettent d'évaluer le degré de dégradation de I'huile d'olive.
(BOUHADJRA, 2011).

6- COMPOSITION CHIMIQUE DE L’HUILE D’OLIVE :

La composition chimique de I'huile d'olive vierge dépend de nombreux facteurs: la
culture de I’olivier, la récolte, les conditions pédoclimatiques, le cultivar d'olive, la densité
des plantes et le nombre d'étapes de traitement nécessaires; essentiellement broyage,
malaxage et centrifugation. (GUERFEL et al, 2012).

L’huile d’olive contient un grand nombre de composés structurellement hétérogenes
dont les principaux sont les triacylglycérols (>95%), une faible quantité d’acides gras libres,
du glycérol, des pigments, et un grand nombre de composants dits «mineurs» présents en
faibles quantités (0,5 a 15%) et qui ont des effets bénéfiques. On peut séparer ces composés

en tocophérols, phénols, composés aromatiques, hydrocarbures et stérols (BENABID, 2009).

6-1- Les triglycérides :

Ce sont des triesters d'acides gras et du glycérol. lls constituent environ 98% de I'huile

d'olive et sont principalement mono insaturés.

Le principal acide gras de I'huile d'olive est I'acide oléique. La popularité croissante de
I'huile d'olive a été principalement attribuée a sa teneur élevée en acide oléique, qui peut
affecter les profils lipidiques du plasma (DELPLANQUE et al, 1999).

Elle contient une forte teneur en acide gras mono-insaturés représentée par 1’acide
oléique de la famille oméga-9 (65 a 80 %), 15 % d’acides gras saturés et 10 % d’acides gras
polyinsaturés représentés par I’acide linoléique — oméga-6 dominant et des traces de 1’acide a-
linolénique oméga-3, acides gras essentiels, indispensables car non synthétisables par
I’organisme humain. (MEZGHACHE, 2010).
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L'huile d'olive contient de 10 a 16 % d’acides gras saturés dont les principaux sont

I'acide stéarique et l'acide palmitique.

L’huile d’olive est composée majoritairement par les triglycérides a chaines longues

de 48 a 54 carbones ou chaque type de triglycéride en présente une fraction specifique.

(ACHOUR, 2007).

Les limites de la composition en AG sont fixées par le COI

Tableau 111 : composition en acides gras, % m/m d'esters méthyliques (OLIVAE,

2010)

Composition en acides gras

Acide laurique (C12 :0)

% m/m d'esters méthyliques

Pas en quantités décelables

Acide myristique (C14 :0) <01
Acide palmitique (C16 :0) 7,5-20,0
Acide palmitiléique (C16 :1) 0,3-35
Acide heptadécanoique (C17 :0) <05
Acide heptadécénoique (C17 :1) <0,6
Acide stéarique (C18 :0) 0,5-5,0
Acide oléique (C18 :1) 55,0 -83,0
Acide linoléique (C18 :2) 35-21
Acide linolénique (C18 :3) <15
Acide arachidique (C20 :0) <0,8
Acide Béhénique (C22 :0) <0,2

6-2- Les tocophérols :

A I'état libre dans I'huile d'olive, les tocophérols jouent un réle important dans sa
stabilité oxydative et participent également a ses qualités nutritionnelles. Ils exercent une

activité vitaminique E. Leur concentration varie entre 7 et 15 mg/100 g. (LEROY, 2011).
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L’huile d’olive contient des tocophérols a, B, v, 8. Le a-tocophérol est majoritaire a
plus de 88% avec une teneur moyenne d’environ 12 a 25 mg/100g. (BENABID, 2009).

L’a-tocophérol, qui est le tocophérol prédominant dans 1’huile d’olive, montre un effet
inhibiteur de 1’auto- et la photo-oxydation, aussi bien des systemes mod¢les que de 1’huile
d’olive. (BEN TEKAYA et HASSOUNA, 2007).

Les tocophérols constituent le groupe d’antioxydants lipophiles, ils sont remarquables
pour leur protection contre le rancissement de toutes les huiles végétales (BOUHADJRA,
20011).

6-3- Les pigments :

La couleur des huiles d'olive, ainsi que des aliments en général, peuvent influencer les
choix des consommateurs et peuvent étre liés aux traitements de transformation qu'ils ont
subi. La couleur de I'huile d'olive est due a 2 types de pigments, chlorophylles et les
caroténoides, qui attirent I'attention de la communauté scientifique en raison des avantages

qu'ils peuvent apporter a la santé humaine. (MOYANO et al, 2010).

La chlorophylle : sa présence est visible car c’est elle qui donne la couleur verte de

I'huile.

Ce pigment vert naturel stimule dans 1’organisme la croissance cellulaire et accélére
les processus de cicatrisation. Sa teneur est de I'ordre de 0.1 & 1 mg pour 100 g. (HENRY,
2003).

Les caroténoides, sont des composés naturels de 1’huile d’olive vierge, qui constituent
une famille importante de pigments de nature terpénoide, dont la couleur varie du jaune au
rouge orangé, Les principaux caroténoides présents sont le béta caroténe, précurseur

biochimique de la vitamine A, la lutéine et les xantophylles.( ACHOUR, 2007).

6-4- Les composés phénoliques :

Les huiles d’olive sont riches en composes phénoliques appartenant a diverses familles
(phénols et hydroxyphénols, acides et alcools phénols, sécoiridoides, lignanes, flavonoides,

tyrosol et I’hydroxytyrosol....), Certains de ces composés conféerent aux huiles une saveur
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amere et une sensation de piquant et ils ont des propriétés antioxydantes. (OLLIVIER et al,
2004).

Les composés phénoliques conditionne les caractéristiques organoleptiques de ’huile,
elle varie de 10 a 100 mg/100 g et participent, comme les tocophérols, a la stabilité de 1’huile.
(LEGER, 2003).

6-5- Les composés aromatiques :

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 a la
capacité de certaines de ces molécules volatiles a atteindre les récepteurs olfactifs du nez.
(KALUA et al, 2007).

Plusieurs éléments qui contribuent a l'arébme de I'huile d'olive ont été identifiés. Il
s'agit notamment d'une série daldéhydes saturés qui vont de C7 a C12, C10 avec

prédominance.

Les aldéhydes sont toujours trouvés dans de plus grandes quantités dans I'huile d'olive
par rapport a d'autres composés aromatiques. L’hexanal, le trans-2-hexénal, le 1-hexanol, et 3-

méthylbutanol sont les principaux composés volatils de I'huile d'olive. (KIRITSAKIS, 1998).

6-6- Les hydrocarbures :

Ce sont quantitativement les principaux composants de la fraction insaponifiable.
Deux hydrocarbures sont présents en quantités considérables dans I'huile d'olive, le squaléne
et le B-caroténe, Le squalene dans plus de 90% de la fraction d'hydrocarbures. Elle varie de
200 a 7500 mg par kg d'huile, c'est un hydrocarbure polyénique dont la teneur est plus élevée
que dans n'importe quelle autre huile végétale ou animale. (HENRY, 2003 et BOSKOU et al,
2006).

A part le squaléne, la fraction dhydrocarbures huile dolive est composé des
hydrocarbures de diterpenes et triterpéne, des polyoléfines, et isoprenoidal n-paraffines.
(BOSKOU et al, 2006).
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6-7- Les stérols :

Ils représentent environ 15 % de la fraction insaponifiable, soit 100 a 200 mg pour 100
grammes. La quantité totale de stérols varie suivant la variété des olives et leur degré de
maturité. (HENRY, 2003).

Les stérols, ayant tous en commun le noyau stérol et se différenciant par leur chaine

latérale, sont rencontrés dans I'huile d'olive sous forme libre et estérifiée avec les acides gras.

Le béta-sitosterol est le principal stérol (70 a 90 mg/100 g) de I'huile d'olive, seule
huile végétale a en contenir un taux si élevé. On peut également citer la présence d'autres
composés : le delta-5-avénastérol (5 a 20 mg/100 g), le campestérol (1 & 5 mg/100 g), le
stigmastérol (0,5 a 2 mg/100 g), et en infimes quantités, le cholestérol, le campestanol, le
delta-7-campestérol, le cholérostérol, le delta-5-24-stigmastadiénol, le delta-7-avénastérol.
(LEROQY, 2011).

7- LES FACTEURS INFLUENCANT LA QUALITE DE L’HUILE
D’OLIVE :

7-1- Facteurs pédoclimatiqgues :

L’environnement physique d’implantation du verger peut avoir une incidence sur
la qualité de I’huile résultant. En général, les terres grasses produisent, comparativement, des
huiles moins aromatiques que les terres maigres avec des arbres moins productifs.
(MASSIOUN et AOUAD, 2006).

Le climat exerce une grande influence sur la maturation du fruit et donc sur la
composition chimique et sur la qualit¢ de I’huile grace a I’hétérogénéité des conditions

climatiques (température, I’humidité, pluviométrie ...etc.). (APARICIO et LUNA, 2002).

D’aprés une étude menée par APARICIO et LUNA (2002), les huiles issues des
variétés de vallée présentent des taux plus élevés en stérols, en polyphénols et en tocophérols,
mais des taux faibles en chlorophylles et en acides gras insaturés par apport a celles des

variétés montagneuses.

25



D’autre part, les olives se mirissent plus vite a des altitudes >700m qu’a des
altitudes <400m. Cela est dii a I’augmentation du taux de 24 metlylene cycloarthenol et a la

diminution de B-sitostérol pendant la maturation.

L’irrigation réduit considérablement le phénomene de la chute physiologique et
favorise le déroulement normal de processus de maturation. Par contre, le manque d’eau
provoque la chute prématurée qui est souvent préceédée par le flétrissement et la brilure des

fruits.

L’influence de I’irrigation sur la composition chimique et les caractéristiques
sensorielles de I’huile d’olive est étudiée par APARICIO et LUNA (2002).

Les résultats ont montré que les composés chimiques les plus influencés sont les
composés phénoliques ; le taux de polyphénols dans 1’huile d’olive issue des variétés
irriguées est plus faible que dans celui issue des variétés non irriguées. En outre, quelques
composés volatiles comme 1’hexanal et iso-butyle acétate, sont négativement corrélés avec
I’insuffisance de I’irrigation (ANGEROSA et al, 2004).

En effet, les huiles issues des variétés irriguées sont moins stables, mais de bonne
qualité sensorielle (APARICIO et LUNA, 2002).

7-2- Influence des variétés des olives et leur deqré de maturité sur la qualité de
I’huile d’olive :

Durant la maturation du fruit, des changements chimiques importants se produisent au
niveau de la drupe d’olive qui est liés a la synthése des substances organiques spécialement

les triglycérides et d’autres activités enzymatiques qui peuvent affecter la qualité¢ de I’huile

d’olive (SALVADOR et al, 2001).

Plusieurs recherches ont prouvé que durant la maturation d’olive, les composés
volatiles spécialement trans-2-hexanal augmentent jusqu’a une concentration maximale
lorsque la couleur de la pulpe d’olive évolue de la couleur jaune vert vers la couleur rose. Au-
dela, la concentration des composés volatiles diminue a cause de I’activité faible de la
lipoxygenase (LOX) responsable de leur production, ce qui contribue a la diminution de la
note organoleptique (ANGEROSA et al, 2004).
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Les résultats d’une étude menée par ANGEROSA et al. (1999) sur la
caractérisation de sept variétés italiennes cultivées dans les mémes conditions
environnementales montrent que le taux de composés volatiles de ces variétés est tres
similaire avec ceux des mémes variétés cultivées en Espagne et en Gréce. Cela prouve que
ces composés chimiques ne sont pas influencés significativement par les conditions
environnementales ; Il est plus juste, donc, de dire que c¢’est la variété qui influe beaucoup

plus sur la qualité de I’huile d’olives que les autres facteurs pédoclimatiques et agronomiques.

7-3- Influence de la température, la concentration en oxygéne et la lumiére sur
P’oxydation de I’huile d’olive :

Ce n’est pas facile de différentier les effets individuels de la température et
d’oxygene sur les processus d’oxydation de 1’huile d’olive car il y’a une grande interaction
entre eux. Cependant, les principaux faits d'intérét théoriques pour comprendre les différences

dans la stabilité a hautes et basses températures peuvent étre résumés comme suit :

a) La solubilité de I'oxygene est élevé et les radicaux hydroperoxyles (ROO°®) sont
de loin les espéces les plus communes radicales a la pression atmosphérique et a des
températures faibles ou modérés. Une fois que l'oxydation de I'huile est amorcée, la réaction
avec l'oxygene est tres rapide et ROOH sont les principaux produits originaires. Dans ces
conditions, le taux de formation de ROOH est beaucoup plus élevé que leur taux de
décomposition. Composés formés par des réactions de terminaison sont uniquement des
produits majeurs de I'étape accélérée de l'oxydation, c'est a dire a la fin de la période
d'induction lorsque la concentration initiale du substrat oxydable commence a diminuer

considérablement.

b) La chimie de lI'oxydation aux températures élevées des processus alimentaires
tels que la cuisson et la friture est beaucoup plus complexe car les réactions a la fois
thermique et a I'oxydation sont impliqués simultanément. Lorsque la température augmente,
la solubilit¢ de l'oxygéne diminue de facon drastique, bien que toutes les réactions
d'oxydation soient accélérées. Que la pression d'oxygene est réduite, la réaction d'initiation
devient plus importante, la concentration des radicaux alkyle (R°) par rapport a celle des
radicaux alkoxyls (RO°) augmente et les composés polymeéres sont formés par des réactions
impliquant essentiellement alkyles (R °) et radicaux alkoxyls (RO °). (VELASCO and
DOBARGANES, 2002).
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Les chlorophylles a et b et leurs produits immédiats de dégradation, phéophytines a et
b, sont des photosensibilisateurs. En présence de lumiére, ces pigments passent de leur état
singulet fondamental a un état singulet excité puis a un etat triplet excité métastable. Les
pigments ont alors tendance a revenir a I’état singulet fondamental en transformant 1’oxygeéne
atmosphérique (°0,) en oxygene singulet trés réactif (*0,). Ce dernier réagit directement sur
les acides gras insaturés de I’huile en donnant des hydroperoxydes trés instables qui peuvent
se décomposer pour donner des composés volatils a faible poids moléculaire qui sont a

I’origine du rancissement de 1’huile d’olive vierge.

Le bétacarotene, un antioxydant naturel, agit comme protecteur en désactivant
I’oxygene singulet produit par les chlorophylles en filtrant les longueurs d’onde actives des

radiations lumineuses et protége ainsi 1’huile contre I’activation de 1’oxygeéne par la lumicre.

(BEN TEKAYA et HASSOUNA, 2007).

8- BIENFAITS DE L’HUILE D’OLIVE :

Les propriétés nutritionnelles et les bienfaits de 1’huile d’olive sur la santé ont fait
I’objet de beaucoup de recherches ces derniers temps, bien que de nouvelles recherches
reconnaissent et confirment tous les jours les vertus de ce produit, il reste encore beaucoup a

découvrir a son sujet.

Les maladies cardio-vasculaires par athérosclérose représentent la premiere cause de
mortalité dans les pays industrialisés. (LUCHETTI, 2001).

L’huile d’olive riche en polyphénols permet la prévention et le traitement des maladies
cardio-vasculaires. En effet, les polyphénols de 1’huile d’olive favorisent la réduction de la
présence des molécules d’adhérence cellulaire, augmentent la disponibilit¢ du monoxyde
d’azote, suppriment 1’agrégation plaquettaire, stimulent les antioxydants endogenes des LDL
pour retarder I’artériosclérose et réduisent les réactions inflammatoires. L’hydroxytyrosol,
puissant composé phénolique de I’huile d’olive, augmente la production de mitochondries. Le
nombre élevé de mitochondries dans la cellule est un indicateur de la jeunesse du corps et de

la bonne santé.

L’oleuropéine et I’hydroxytyrosol sont des agents utiles pour inhiber la fusion et

I’intégration du VIH dans les cellules humaines et ils sont de puissants protecteurs contre le
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cancer. Ces composés naturels sont aussi d’excellentes substances pour le traitement du

cancer.

Plusieurs études ont montré la capacité de I’hydroxytyrosol a retarder ou & empécher
la croissance d’une gamme de bactéries et des champignons y compris les bactéries
pathogénes pour I’homme (agents pathogenes humains). Il a été rapporté que I’eau de
végétation résultant de I’extraction de I’huile d’olive est toxique pour les bactéries
phytopathogénes Pseudomonas syringae (Gram-négatif) et Corynebacterium michiganense

(Grampositif).

Les polyphénols d’olives sont efficaces contre 1’hyperglycémie et peuvent jouer un

réle dans la prévention des complications diabétiques associées au stress oxydatif.

L’huile d’olive peut prévenir contre la maladie d’Alzheimer, Les études
épidémiologiques indiquent que la consommation d’huile d’olive peut retarder le déclin
cognitif. (BENLEMLIH et GHANAM, 2012).

L’huile d’olive joue un role fondamental pour le feetus au cours de la période de
gestation. La vitamine E qui est présente dans le sang de la femme enceinte se concentre au
cours de I’accouchement dans la glande mammaire, ce qui permet a la meére de continuer a
apporter cette vitamine a son bébé pendant 1’allaitement. Le maintien des niveaux de cette
vitamine au cours de I’allaitement est fondamental. L huile d’olive fournit non seulement une
quantit¢ d’acides gras essentiels suffisante pour le développement du nouveau-né mais
également un rapport acide linoléique/acide linolénique (les deux acides gras essentiels)

similaire a celui du lait maternel.

L’huile d’olive réduit le risque de reflux d’acidité de I’estomac vers 1’cesophage. Elle
exerce sur le systeme hépatobiliaire une action cholagogue et cholécystokinétique, double
action garantissant un drainage biliaire optimal et une vidange compléte de la vésicule. Sur
I’intestin gréle, I’huile d’olive empéche partiellement 1’absorption du cholestérol, grace au
sitostérol qu’elle contient, et favorise 1’absorption de divers éléments (calcium, fer,

magnésium, etc.). (LUCHETTI, 2001).
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CHAPITRE Il

PLANTES AROMATIQUES
ET AROMATISATION DE
L’HUILE D’OLIVE



INTRODUCTION :

Les épices comme l'ail, le piment et herbes diverses, généralement utilisés comme
exhausteurs de gol(t dans la préparation de plats typiques, contiennent des substances
présentant des activités antimicrobiennes, antioxydantes et anti-inflammatoires.
(GAMBACORTA et al, 2007).

L'ajout de certains de ces épices et d'herbes a I'huile d'olive vierge est une tradition
ancienne. La présence d'épices et d'herbes, en plus de compromettre les caractéristiques
sensorielles de 1’huile, a un impact sur la durée de conservation et la valeur nutritionnelle de
I'huile aromatisée, comme indiqué dans les quelques études réalisées sur les huiles d'origine
différente. (AKCAR et al, 2011).

Les huiles aromatisées représente également une pratique ancienne effectuée lors de
I'extraction d'huile d'olive traditionnelle afin de nettoyer la presse et de rendre moins
désagréables les huiles obtenues a partir d'olives trop mdrs ou stockées dans de mauvaise
condition. (BAIANO et al, 2010).

1- DESCRIPTION DES PLANTES AROMATIQUES UTILISEES :
1-1- THYMUS VULGARIS :
1-1-1. Description botanigue de la plante :

Thymus vulgaris, est un sous arbrisseau, vivace, touffu et tres aromatique de 7-30 cm
de hauteur, d’un aspect grisatre ou vert grisatre. Ses tiges ligneuses a la base, herbacées
supérieurement sont presque cylindriques, ces tiges ligneuses et trés rameuses sont regroupées
en touffe ou en buisson trés dense. Ses feuilles sont tres petites, ovales, a bord roulés en
dessous a nervures latérales distinctes, au péetiole extrémement court et blanchatres a leur face
inferieure. Ses fleurs sont presque roses ou presque blanches, font de 4 a 6 mm de longueur,
sont pédicellées et réunies ordinairement au nombre de trois a 1aisselle des feuilles
supérieures. Le limbe du calice est bilabié, un peu bossu. La corolle de taille variable, un peu
plus longue que le calice mais la partie tubulaire de la corolle ne dépasse pas celle du calice,
les étamines sont incluses. (ZEGHAD, 2009).
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1-1-2. Composition chimique :

La teneur en huile essentielle de la plante varie de 5 a 25 ml/Kg et sa composition
fluctue selon le chémotype considéré (ZEGHAD, 2009).

L’huile essentielle de thymus vulgaris a été analysée en utilisant la chromatographie en
phase gazeuse (CPG) couplée a une spectrométrie de masse (SM), 30 composés ont été
identifiés et caractérisés, les plus abondant sont respectivement : thymol (44,4 — 58,1 %),
p-cymene (9,1 — 18,5 %), y-terpinéne (6,9 — 18,0 %), carvacol (2,4 — 4,2 %), linalol(4,0 — 6,2
%). La caractéristique d’huile essentielle de thymus vulgaris était sa teneur élevée du thymol
(HUDAIB et al, 2002 ; BOUHDID et al, 2006).

D’autres composants ont été détectés par MARCULESCU et ses collaborateurs (2008)
Les composés polyphénoliques (flavonoides et phényl-propane dérivés) qui sont: l'acide
caféique, l'acide chlorogénique, acide p-coumarique, l'acide férulique, la lutéoline et

apigénine.

La composition en vitamines a été déterminée et révele la présence de la vitamine E
(o-tocophérol) (4,4 mg/Kg). (KULISIC et al, 2006).

1-1-3. Propriétés du thym :

Les propriétés pharmacologiques de la plante Thymus vulgaris et de ses différents
extraits, en particulier I’huile essentielle et I’extrait aqueux, ont été bien étudiées. En plus de
leurs nombreuses utilisations traditionnelles, la plante et ses extraits ont trouvé de nombreuses
applications industrielles (principalement comme additifs alimentaires) et meédicinales
(HUDAIB et al, 2002).

Thymus vulgaris L.se situait parmi les fines herbes séchées contenant les plus grandes
capacités antioxydantes. Différents composés du thym lui permettent de posséder un tel statut,
comme les phénols (thymol et carvacrol), les flavonoides, 1’acide rosmarinique, 1’acide
caféique et la vitamine E. (KULISIC et al, 2006).

L’huile essentielle de Thymus vulgaris a été testée pour son activité antioxydante par

deux méthodes différentes : la technique de décoloration de la B-caroténe et le test du DPPH
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(Diphenylpicrylhydrazyl). Les résultats obtenus montrent que I’huile de Thymus vulgaris
témoigne d’une grande activité antioxydante in vitro (BOUHDID et al. 2006).

En raison de ces propriétés, le thym est utilis¢ comme un conservateur afin de

prolonger la durée de conservation des poissons, olives de table et certain legumes.

1-2-  ALLIUM SATIVUM :
1-2-1. Description botanique de la plante :

L’ail appartient a la famille des liliacées, plante herbacée pouvant atteindre 25 a 90 cm
de haut et dont la tige est contournée avant la floraison ; elle est vivace par son bulbe formé
d’un assemblement de petits bulbes ou caieux, qui sont soit ovales et allongés, soit ovales et
arrondis. Ces caieux sont pressés les uns contre les autres, I’ensemble étant enveloppé dans
une mince tuniqgue membraneuse, de couleur variable (blanche, verdatre, rosée, pourpre ou
violette). Les feuilles gris-vert a gris bleuté ont un limbe plat, linéaire, étroit et atténué en
pointe, renversé. (TEUSCHER, 2005).

1-2-2. Composition chimique :

La composition de l'ail frais est présentée dans le Tableau IV

Tableau IV : Composition chimique de I'ail frais

Composés Mg/g m.h. COMpPOSEs Mg/g m.h.

Eau 620-680 Adénosine 0.1

Carbohydrates 260-300 Saponines 0.4-1.1
Fructosanes 220-250 Vitamines 0.15

Fibres 15 Minéraux 7

Protéines 15-21 Sulfures 2.3-3.7
Acides aminés 10-15 Azote 6-13
Composants 11-35 Lipides 1-2

organosulfures
B-Sitosterol 0.015 Acides phénoliques 0.8
m.h. /matiere humide

Les protéines ont la particularité d'étre riches en acides aminés soufrés tandis que les
lipides sont présents en tres faible quantité. Le principal acide aminé dans l'ail est I'arginine.
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Lalliine et l'allicine sont des composés organosulfurés qui contiennent du carbone et
du soufre. Lalliine est inodore et stable. Elle est stockée dans le cytoplasme de la cellule.
(MENDEZ LAGUNAS, 2007).

1-2-3. Propriétés de I’ail :

Lail (Allium Sativum) a été utilisé dans les cuisines du monde ainsi que dans la
phytothérapie pendant des milliers d'années, la chimie de l'ail est extrémement complexe,
mais la recherche a montré que ce sont les composés organosulfurés relativement uniques a
I'ail qui donnent ces effets bénéfiques. Le plus célebre composé dail largement étudié est
I'allicine, un extrait d'ail thiosulfinate, a été présumé étre un antioxydant tres fort (RAHMAN,
2012).

L'ail a un large spectre d’actions : non seulement il est antibactérien, antivirale,
antifongique et antiprotozoaire, mais il a aussi des effets bénéfiques sur les systemes
cardiovasculaire en abaissant la pression sanguine et le cholestérol, une anti-thrombotique,
antimutagene, antiplaquettaire et autre maladie métaboliques, I'athérosclérose,
I'nyperlipidémie et le diabete. (HARRIS, 2001 ; KATHIS, 2000; SANJAY, 2002;
RAHMAN, 2012).

1-3- LAURUS NOBILIS :

1-3-1. Description botanique de la plante :

Laurus nobilis, Arbuste ou arbre aromatique de 2 a 10 m de haut a tige droite grise
dans sa partie basse et verte en haut. Ses feuilles sont alternées, coriaces, Iégérement ondulées
sur les bords, longues de 16 cm sur 8 cm de large, persistantes vert foncé et glacées sur leur
face supérieure et plus pale en dessous. Les fleurs sont dioiques (petites fleurs males et
femelles sur des pieds séparés), jaunes, groupées par 4 a 5 en petites ombelles. Le fruit est une
petite baie ovoide de 2cm de longueur sur 1cm de largeur, noir vernissé a maturité.
(YAKHLEF, 2010).

1-3-2. Composition chimique :

De nombreuses études ont été réalisées pour la détermination de la composition
chimique des feuilles de Laurus nobilis et plusieurs ont prouvé la richesse de ses feuilles en

substances actives. Par hydrodistillation les feuilles fournissent environ 10-30 ml/Kg (1-3%)
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d’huile essentielle. (DEMIR et al, 2004) dont les constituants majoritaires inclut : cinéol, o et
B pinéne, sabinéne, linalol, eugénol, terpinéol, plus d’autres esters et terpenoides, mais dont

les proportions varient selon I’origine géographique. (YAKHLEF, 2010).

KAURINOVIC et ses collaborateurs (2010) ont trouvés des composés benzoiques
(eugénol, méthyl eugénol, et élémicine), présents dans des pourcentages variant entre 1% et
12% qui sont responsables de l'ardme épicé des feuilles de laurier et sont des facteurs
extrémement importants qui déterminent la qualité sensorielle des feuilles de laurier.
Differents groupes de produits chimiques ont été isolés : les flavones (apigenine et la
lutéoline), les flavonols (kaempférol, la myricétine, et quercitine), sesquiterpéniques lactones,

des alcaloides, les flavonoides glycosylés, et en monoterpénes et germacrane alcools.

1-3-3. Propriétés du laurier :

Les feuilles de Laurus nobilis sont parmi les assaisonnements les plus connus dans
tous les pays, elles sont généralement utilisées comme épice valable en culinaire et
aromatisante en industrie alimentaire. Cette plante a aussi des applications importantes en
médecine traditionnelle et représente récemment un sujet de recherche scientifique intéressant
(YAKHLEF, 2010). Le laurier est principalement utilisé, par voie orale, dans le traitement
symptomatique des troubles de 1’appareil digestif supérieur tels que le ballonnement

épigastrique, lenteur de la digestion, éructations et flatulence (ISERIN, 2001).

Connues pour leurs propriétés antiseptiques, c'est a dire bactéricide, virucide et
propriétés fongicides, et medicinales et leur parfum, elles sont utilisées dans la conservation
des aliments et comme antimicrobien, analgésique, sédatif, anti-inflammatoire, spasmolytique
et localement recours anesthésiques. L'huile essentielle de feuille de laurier est utilisée par
I'industrie cosmétique dans les crémes, parfums et savons, utilisée pour la préparation des
lotions pour cheveux en raison de son activité antipelliculaire.( SANGUN et al, 2007 ;
OZCAN et al, 2009 ; KAURINOVIC et al, 2010).

1-4- ZINGIBER OFFICINALE :

1-4-1. Description botanique de la plante :

Le gingembre est une plante tropicale herbacée vivace poussant dans les régions en-
soleillées et humides, se dressant sur une tige de 1,50 m en moyenne, mais pouvant atteindre

3 m de haut. Son rhizome est noueux et parfumé, peau beige pale, chair jaune péle juteuse et
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parfumée, 1’odeur est aromatique avec une saveur chaude et piquante, un golt légerement

citronné (ISERIN, 2001 ; GIGON, 2012).

Couvert de feuilles écailleuses et pourvu a sa partie inférieure de racine cylindrique.
Ses feuilles sont persistances bisériées, longues, étroites, lancéolées, pointues et longues de 20
cm. Elle possede deux sortes de tiges : tiges hautes et tiges plus courtes, elle a des fleurs
parfumées blanc, jaune. Les fruits sont des capsules trivalves contenant des graines noires.
(FAIVRE et al, 2006 ; GIGON, 2012).

1-4-2. Composition chimique :

Les constituants du gingembre sont nombreuses et varient selon le lieu d'origine et si
les rhizomes sont fraiches ou séches (BADRELDIN et al, 2008).

Les composants antioxydants analysés étaient des polyphénols 5.59%, vitamines C,
B-carotene, des flavonoides et des tanins, 1’oléorésine varie de 4,0 a 7,5% cela explique gott
piquant du gingembre, Cellulose brute est de 2,4%. Les protéines et les lipides étaient 5.08 et
3.72 g/100 g respectivement. Les cendres, les minéraux a savoir le fer, le calcium, phosphore, le
zinc, le cuivre, le chrome et le manganése et la vitamine C étaient 3.85 (g), 8.0 (le mg), 88.4 (le
mg), 174 (le mg), 0.92 (le mg), 0.545 (le mg), 70) ug), 9.13 (le mg) et 9.33 (le mg) par 100 g
d'échantillon, respectivement. (SHIRIN et JAMUNA, 2010 ; ELEAZU, 2012). L'odeur du
gingembre dépend principalement de son huile essentielle, le rendement varie de 1% a
3%. Plus de 50 composants de [I'huile ont été caractérisés et il s'agit principalement
de monoterpénoides et sesquiterpenoides Le golt piquant du gingembre frais est du
principalement a la présence des gingérols, qui est une série homologue de phénols. Le plus
abondant est 6- Le go(t piquant du gingembre séché résulte principalement de shogaols (le
gingérols déshydratés). (BADRELDIN et al, 2008).

Le gingembre renferme d’autres composés notamment 1’amidon qui est son
constituant majeur avec une teneur comprise entre 40,4 et 59%, 1’amidon contient de

I’amylose 28,3 %, cendre 0,14 %, lipide 0,12% et protéine 0,18%. (AMANI et al, 2004).

1-4-3. Propriétés du gingembre :

Des études ont été effectuées sur les qualités aromatiques de la poudre de gingembre,

sur les méthodes de transformation du gingembre et ses applications dans les boissons
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naturelles non sucrées, sur les valeurs nutritionnelles du gingembre. L’on constate que les
huiles essentielles et I’oléorésine extraites du gingembre jouent un réle important en industrie
alimentaire et ont fait 1’objet de nombreuses études, L’amidon a de nombreuses utilisations en
industrie alimentaire, il est utilisé comme agent de texture (épaississant, stabilisant, gélifiant)
de divers produits. (AMANI et al, 2004).

Actuellement, il y a un regain d'intérét pour le gingembre, et plusieurs études
scientifiques visant a I'isolement et I'identification des constituants actifs du gingembre, de la
verification scientifique de ses effets pharmacologiques (les rhumatismes, les douleurs
musculaires, les crampes, la constipation, I'indigestion, les vomissements, de I'nypertension,
les accidents cérébrovasculaires, hypoglycémiant et hypolipémiant, et le diabéte) et de ses
constituants, et la vérification de la base de l'utilisation du gingembre dans une ou plusieurs
maladies et conditions. (BADRELDIN et al, 2008 ; SHIRIN et JAMUNA, 2010).

Bien que le gingembre ait été proposé comme une alternative sdre et efficace pour les
anti-émeétiques, il peut étre prudent d'éviter dutiliser soit le gingembre ou composés extraits
pendant la grossesse, en attendant plus d’études. Certains effets indésirables mineurs ont été
associes a l'utilisation du gingembre chez I'hnomme. Dans un essai clinique, le gingembre peut
causer des brilures d'estomac, et a des doses plus élevées que 6 g peut agir en tant qu’ irritant
gastrique. L'inhalation des poussieres de gingembre peut produire une allergie.
(BADRELDIN et al, 2008).

1-5- CITRUS LIMON :

1-5-1. Description botanique de la plante

Fruit frais du citronnier (Arbre a feuillage persistant au feuillage vert clair dente 7 m
de haut) (ISERIN, 2001). Le citron est de couleur jaune, d’une forme ovale mais pointue a
son sommet car il porte a ’extrémité opposée au reste de pédoncule un renflement appelé
«mamelon » ; il a entre 7 a 10 cm de long et pése en moyenne 150g ; son écorce (appelée
plus couramment « zeste» a une epaisseur comprise entre 2 et 3 mm, une couleur jaune a
I’état sec ; elle est ponctuée de creux et sa face interne (mésocarpe interne est blanche). Le

citron a une odeur caractéristique et trés aromatique. (TEUSCHER, 2005).
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1-5-2. Composition chimique du citron :

L’huile essentielle est de 0,2 a 0,6% dans ’écorce séchée et 1,2 a 1,5% dans 1’écorce
fraiche ; ses principaux constituants sont le (+)-limonéne (65 a 70%, d’odeur faiblement
citronnée), le citral (1 a 5%, principaux constituants responsables de la saveur), le B-pinéne (4
a 9%), le y-terpinéne (9 a 12%), le linalol (1,5%); ils sont accompagnés de 1,8% cinéole,
d’acétate de géranyle, le nonanal, le citronellal, I’a-terpinéol, le camphéne et 1’a-bisaboléne.
(TEUSCHER, 2005).

Tableau V : composition chimique du zeste de citron

Composant Teneur minéraux | Teneur Vitamines Teneur
moyenne/100g moyenne/100g moyennes/100g

Eau 81,69 Sodium 6mg [-carotene 18,5ug
Protéines 1,59 Magnésium | 15mg Vitamine E 0.19mg
Glucides 2,499 Phosphore ' 12mg Vitamine C 129mg
Lipides 0,39 Potassium 160mg Vitamine B1 | 0,06mg
Fibres 8.639 Calcium 17mg Vitamine B2 | 0,08mg
Acides 4,889 Fer 0,867mg Vitamine B3 | 0,4mg
organiques

Cuivre 0,092mg Vitamine BS | 0,319mg

Zinc 0,175mg Vitamine B6 | 0,171mg

TABLE CIQUAL 2012

1-5-3. Propriétés du citron :

L'étude de MARUTI et al (2011) montre que le zeste de citron est non seulement un
astringent, mais c'est aussi un bon agent antimicrobien, inhibition de Pseudomonas et

Micrococcus.

Dans le domaine agroalimentaire, 1’huile essentielle du citron sert a la fabrication
d’aromes alimentaires, d’essences fruitées, de boissons rafraichissantes, de liqueurs, de
patisseries et de confiseries. Le citron a un effet alcalin, qui le rend efficace en cas de
rhumatismes favorises par l'acidité, Les flavonoides renforcent la paroi interne des vaisseaux
sanguins et favorisent la disparition des varices et la résorption des hématomes. Le citron est
un remarquable remede préventif, ses propriétés antiseptiques en font un allié précieux des
personnes sujettes a l'artériosclérose, aux fiévres et aux maladies infectieuses (de I'estomac,

du foie et de l'intestin) Son action sur la paroi des vaisseaux sanguins aide a prévenir les
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troubles circulatoires et les saignements gingivaux, C'est également un excellent tonique
efficace contre certaines maladies chronigues. (ISERIN, 2001 ; TEUSCHER, 2005).

1-6- ROSMARINUS OFFICINALIS :

1-6-1. Description botanique de la plante :

Cette plante appartient a la famille des Labiées. Elle se présente sous forme d’arbuste,
sous arbrisseau ou herbacée (ATIK BEKKARA et al, 2007), mesurant environ 2m de hauteur
(ISERIN, 2001).

Les feuilles sont étroitement lancéolées linéaires, friables et coriaces, les fleurs d’un
bleu péle, maculées intérieurement de violet sont disposées en courtes grappes denses
s’épanouissent presque tout au long de I’année (ATIK BEKKARA et al, 2007).

1-6-2. Composition chimique :

L’huile essentielle du romarin (1 a 2% dans la plante) contient : de 1’a-pinene (7 a
80%), de la verbénone (1 a 37%), du camphre (1 a 38%), de 1’eucalyptol (1 a 35%), du
bornéol (4 a 19%), de ’acétate de bornyle (jusqu’a 10%) et du camphene.

En plus de I’huile essentielle on trouve dans le romarin : 2 a 4% de dérivés
triterpéniques tels que : ’acide ursolique, 1’acide oléanolique, 1’acétate de germanicol ; des
lactones diterpéniques : picrosalvine, dérivés de 1’acide carnosolique, rosmanol, rosmadial,
des acides phénoliques, des acides gras hydroxylés surtout des dérivés de 1’acide décanoique,
des acides gras organiques : I’acide citrique, glycolique et glycérique, des stérols, de la
choline, du mucilage. (ATHAMENA, 2009).

Le criblage phytochimique de I'extrait ethanolique des parties aériennes du romarin a
indiqué la présence des flavonoides, des tannins et des saponines, et I’absence des alcaloides

détecté dans ’extrait aqueux. Les flavonoides détectés par la chromatographie sur couche

mince (CCM) sont la quercétine et le kaemphérol (GONZALEZ-TRUJANO et al, 2007).

1-6-3. Propriétés du romarin :

Le Rosmarinus Officinalis (romarin) fait 1’objet de récentes recherches dans les
domaines pharmaceutiques, cosmétiques et agro-alimentaires, il est apprécié pour ses

propriétés aromatiques, antioxydantes, antimicrobiennes, antispasmodiques, emmeénagogues
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et anti-tumorales, anti-inflammatoires et anti-ulcérogéne. Largement utilisé dans les produits
pharmaceutiques et en médicine traditionnelle, utilisé par voie orale, son action est stimulante
sur le systtme nerveux. Cette plante est réputée pour activer et faciliter les fonctions
digestives, en particulier le travail de la vésicule biliaire. Le romarin est souvent cultivé pour
son huile aromatique et considéré utile pour contréler I'érosion du sol. (GONZALEZ-
TRUJANO et al, 2007 ; ATIK BEKKARA et al, 2007 ; AYADI et al, 2011)

Grace a certains composants (carnosol, rosmaridiphénol, rosmanol et [’acide
rosmarinique), le romarin est considéré comme une thérapie contre le cancer (ATIK
BEKKARA et al. 2007).

L’étude de I’activité antibactérienne de 1’huile essentielle de romarin sur des souches
de bactéries gram positif et gram négatif montre que cette huile posséde une activité
antibactérienne surtout contre le Staphylococcus aureus, et Escherichia coli. (AYADI et al,
2011)

2- L’AROMATISATION DE I’HUILE D’OLIVE :

2-1- Définition de ’huile d’olive aromatisée :

Ces derniéres années, de nouveaux produits a base d'huile d'olive sont apparus sur le
marché, certains d'entre eux sont des huiles d'olive aromatisees aux herbes ou aux épices,
c’est une nouvelle tendance dans la région méditerranéenne. Elles sont généralement
préparées en faisant macérer les herbes aromatiques dans I'huile. (DAMECHKI et al, 2001 ;
AKCAR et GUMUSKESEN, 2011).

Une «huile parfumée» peut étre définie comme une huile d'olive (en général, une
huile d'olive extra vierge) qui a été traitée avec des Iégumes, des herbes, des épices ou d'autres
fruits afin d'améliorer la valeur nutritionnelle, d'enrichir les caractéristiques sensorielles et
augmenter la durée de vie. Huile d'olive gourmet est un nom de fantaisie qui signifie qu'il a

une qualité organoleptique supérieure. (BAIANO et al, 2010).

2-2- Les méthodes d’aromatisation :

Plusieurs méthodes d'aromatisation d'huile sont disponibles et le choix est tres
important, car la méthode d'extraction affecte a la fois l'acceptabilité et la stabilité oxydative
de I'huile aromatisée. (BAIANO et al, 2010).
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<> L'infusion est une méthode traditionnelle de l'aromatisation dhuile. Les
produits naturels contenant des composes antioxydants et la saveur tels que des herbes, des
épices et des fruits, sont finement broyées et mélangées avec de I'huile et on laisse le mélange
a une température ambiante pendant un temps défini et avec agitation périodique. Le mélange
est ensuite filtré pour éliminer les parties pleines et prétes a I'emploi. Quand elle est réalisée a
la température ambiante, la perfusion peut prendre un certain temps (heures, mais aussi jours
et mois).

<> Pour accélérer le processus, des changements possibles de cette méthode
d’aromatisation comprennent la perfusion dans des conditions de vide ou de l'azote et
l'atmosphére de chauffage a température modérée ou I’extraction assisté par micro-ondes.

X La méthode la plus sre pour obtenir une saveur d'une huile est représentée par
le pressage a froid des olives avec des herbes, des épices ou de légumes. Le mélange est
ensuite soumis a un traitement de broyage et de malaxage pour obtenir une pate bien malaxée.
A la fin, I'huile d'olive aromatisée est séparée de la pate par pression ou centrifugation. De
cette maniere, les saveurs des agents aromatisants sont trés bien absorbées par I'huile, le
résidu de l'ingrédient aromatisant est séparé de I'huile d'olive avec les résidus et la partie
aqueuse des épices est enlevée avec les grignons d'olive et I’eau végétale. Ainsi, le procédé
conduit a une huile d'olive claire. (BAIANO et al, 2010).

X Les arbmes et les activités antioxydantes sont généralement plus importants
dans I’huile essentielle des plantes aromatiques. La distillation de ces plantes permet
I’obtention d’extraits trés riches en antioxydants, ce qui explique pourquoi de nombreuses
techniques ont été développées afin d’extraire au mieux ces composés et de préserver les
molécules antioxydantes de la dégradation ensuite. L’une de ces techniques est 1’extraction
assistée par ultrasons car ils permettent une extraction rapide et efficace des antioxydants,
c’est une technique innovante et intéressante tant d’un point de vue qualitatif que d’un point

de vue efficacité de la méthode. (VEILLET, 2010).
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DEUXIEME PARTIE
ETUDE EXPERIMENTALE



CHAPITRE I
MATERIEL ET METHODES



I- MATERIEL :

1- Matériel végétale :

1-1- Huile d’olive vierge :

L’huile d’olive vierge utilisée lors de la réalisation de notre travail provient de
I’huilerie moderne de la SARL TRISTARS. C’est une huile extraite par premiére pression a
froid, avec un systéme d’extraction continue avec centrifugation a trois phases d’une
construction suédoise : ALFA LAVAL. (Annexes 02 et 03). Les olives triturées sont de la

variété Chemlal et Rougette de la Mitidja, et I’huile provient de la compagne 2011/2012.

1-2- Plantes aromatiques :

L’ail (allium sativum), le gingembre (zingiber officinale), les feuilles de laurier (laurus
nobilis), le romarin (rosmarinus officinalis) et le thym (thymus vulgaris) ont été achetés a
partir d’une source commerciale (I’ancien SOUK de BLIDA). L’ail est de variété locale. Le

zeste de citron a été collecté frais d’un citronnier local.

2- Matériel de laboratoire :

1 Verrerie (annexe 04).
o Appareillages (annexe 05).
Réactifs et solutions (annexe 06).
- METHODES D’OBTENTION DES HUILES D’OLIVES
AROMATISEES :
1- TRAITEMENT DES PLANTES AROMATIQUES :

Les plantes fraiches, a savoir 1‘ail et le citron ont été lavés délicatement sous 1’eau du
robinet pour I’élimination de résidus de poussi¢res et séchées sur papier absorbant. Les
plantes ont été divisées en petites branches et l'ail a été divisé en gousses, puis pelé a la main.
Le citron a été pelé a la main, la peau séparée du reste du fruit. Tous ont été immergés dans
I’acide citrique a raison de 2%, afin d’éliminer les micro-organismes éventuelles (levures,
moisissures et bactéries non sporulantes) pendant 2 min, puis lavés a I’eau distillée pour
¢liminer les résidus de 1’acide citrique, et séchés a 40°C pendant 15 min dans une étuve.

(AYADI et al, 2009 ; VEILLET, 2010).
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2- PREPARATION DES HUILES D’OLIVE AROMATISEES :

Les huiles d’olives aromatisées ont été préparées par méthode traditionnelle de
macération. Les plantes bien lavées et séchées ont été ajoutées a 1’huile d’olive vierge (placée
dans des bouteilles en verre hermétiguement fermeées de 25 cl), a raison de 5%

(poids/volume).

Les bouteilles d’huile d’olive ont été agitées délicatement pendant 15min puis
stockées dans 1’obscurité (pour éviter toute oxydation) a une température ambiante du milieu
(environ 25-28°C) pendant 40, 80 et 120 jours avec agitation périodique soit 2 a 3 fois par

semaine. (Figure 09).

Apres I’étape de macération, les plantes ont été récupérées a I’aide d’une opération de

tamisage. Puis analysées le jour méme.

La figure suivante est les photos des huiles d’olive aromatisée préparées :
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Hnuile d’alive aramatisée a 1’ail Huile d’olive aromatisée au citron

Huile d’olive aromatisée au gingembre Huile d’olive aromatisée au laurier

Huile d’olive aromatisée au thym Huile d’olive aromatisée au

Figure 09 : huiles d’olives aromatisées (photos originales)
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3- ANALYSES PHYSICO-CHIMIQUES :

3-1- Détermination de ’acidité libre :

La détermination de ’acidité libre, s’est faite selon la méthode officielle algérienne

n° 11.95.03 équivalente & la méthode ISO 660 : 1996.
But :

Détermination des acides gras libres dans les huiles d'olive. La teneur en acides gras

libres est exprimée par l'acidité calculée conventionnellement.

Principe :

Mise en solution d'une prise d'essai dans un mélange de solvants, puis titrage des

acides gras libres présents a l'aide d'une solution éthanolique d’hydroxyde de potassium.

Mode opératoire :

- Prélever une prise d'essai de 10g d'huile d'olive dans une fiole conique (pesée a l'aide d'une
balance analytique) ;
- Dissoudre la prise d'essai dans 50ml du mélange oxyde diéthylique/ éthanol préalablement

neutralisé ;

- Titrer, en agitant, avec la solution d'hydroxyde de potassium a 0,1 mole par
litre jusqu'a virage de l'indicateur (coloration rose de la phénolpthaléine persistant durant au
moins 10 secondes).

- Parallélement & la détermination, effectuer un essai & blanc (Témoin).

- effectuer deux déterminations sur le méme échantillon.

Expression des résultats :

L'acidité, exprimée en pourcentage en poids, est égale a :

N M 100 VXcxM
X =
1000 m T 10xm

|4

Ou:

V : volume, en millilitres, de la solution titrée d'hydroxyde de potassium utilisée ;

47



c : concentration exacte, en moles par litre, de la solution titrée d’hydroxyde de

potassium utilisée ;

M : poids molaire, en grammes par mole, de l'acide adopté pour l'expression du
résultat (= 282) ;

m : poids en grammes, de la prise d'essai.

- Prendre comme résultat la moyenne arithmétique des deux déterminations.

Norme :

La norme de 1’acidité, préconisée par la COl (novembre 2011) est de 2% pour les

huiles d’olive vierges propres a la consommation humaine.

3-2- Détermination de I’indice d’acide :

C’est le nombre de milligrammes d’hydroxyde de potassium nécessaire pour

neutraliser les acides gras libres présents dans 1g de corps gras

Principe :

Principe et mode opératoire pour la détermination de I’indice d’acide sont les méme

que ceux de ’acidité.

Expression des résultats :

L’indice d’acide peut étre calculé a partir des résultats obtenus pour la détermination
de lacidité.
L’indice d’acide est exprimé en mg d’hydroxyde de potassium/g d’huile, est égale a :

56,1 XV xc¢
m

Ou:
56,1 : est la masse molaire, exprimée en grammes par mole, de I’hydroxyde de

potassium ;

V : est le volume, en millilitres, de potassium utilisé ;
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C : est la concentration exacte, en moles par litre, de la solution titrée d’hydroxyde de

potassium utilisée ;
m : est la masse, en grammes, de la prise d’essai.

- Prendre comme résultat la moyenne arithmétique des deux déterminations.

Norme :

La norme de I’indice d’acide, préconisée par la COI (novembre 2011) est de 4 mg de

KOH/g d’huile pour les huiles d’olive vierges propres a la consommation humaine.

3-3-  Détermination de I’indice de peroxyde :

La détermination de I’indice de peroxyde, s’est faite selon la méthode officielle

algérienne n° 11.95.04 équivalente a la méthode 1SO 3960 : 2001.

But :

La détermination de I’indice de peroxyde est trés importante, il nous informe sur 1’état

d’oxydation de I’huile d’olive

Principe :

La prise d'essai en solution dans un mélange acide acétique et chloroforme est traitée
par une solution d'iodure de potassium. L'iode libéré est titré avec une solution de thiosulfate

de sodium.

Mode opératoire :

- L'essai doit étre réalisé sous une lumiére diffuse (lumiére du jour) ou
artificielle.

- Peser 1,2 a 2,0 g d’huile d’olive dans une fiole d’erlenmeyer a col rodé de
capacité de 250ml environ (muni d’un bouchon en verre rod¢), séchées au préalable a la I’aide
d’un bec bunsen ou remplies d'un gaz inerte (pour dégager 1’oxygene dans la fiole).

- Ajouter 10 millilitres de chloroforme. Dissoudre rapidement la prise d'essai en

agitant ;
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- Ajouter 15 millilitres d'acide acétique puis 1 millilitre de solution d'iodure de
potassium ;

- Remettre le bouchon rapidement, agiter pendant une minute et laisser reposer
pendant exactement 5 minutes a l'abri de la lumiére et a une température de 15 a 25°C.

- Ajouter environ 75 millilitres d'eau distillée. En agitant vigoureusement et en
présence de quelques gouttes de I’empois d'amidon comme indicateur, titrer 11ode libéré avec
la solution de thiosulfate de sodium 0,01N

- Effectuer deux déterminations sur le méme échantillon.

- Effectuer simultanément un essai a blanc.

Expression des résultats :

L'indice de peroxyde, exprimé en milliéquivalents d'oxygéne actif par kilogramme

d’huile, est égale a : (V = V) X T x 1000

m

Ou :
V : est le volume, en millilitres, de la solution de thiosulfate de sodium, utilisé pour la

détermination ;

Vo : est le volume, en millilitres, de la solution de thiosulfate de sodium, utilisé pour

I’essai a blanc ;
T : facteur de normalité exact de la solution de thiosulfate de sodium utilisée ;
m : est la masse (en grammes) de la prise d'essai.

- Prendre comme résultat la moyenne arithmétique des deux déterminations.
Norme :

La norme de I’indice de peroxyde, préconisée par la COI (novembre 2011) est de
20 milliéquivalents d’oxygene des peroxydes par kg d’huile pour les huiles d’olive vierges

propres a la consommation humaine.
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3-4- Détermination de I’indice de réfraction :

La détermination de I’indice de réfraction, s’est faite selon la méthode officielle

algérienne n° 11.95.08 équivalente a la méthode 1SO 6320 : 2000.

But :

L'indice de réfraction est le rapport de la vitesse de la lumiéere, a une longueur d'onde

définie dans le vide a celle dans ’huile.

Principe :

Mesurage a l'aide d'un réfractomeétre convenable de l'indice de réfraction de 1’huile

d’olive & une température constante de 20°C.

Mode opératoire :

- Etalonnage de I’appareil : vérifier I’étalonnage du réfractométre en mesurant
I'indice de réfraction de la lampe de verre selon les instructions du fabricant ou en mesurant
I'indice de réfraction du laurate d'éthyle.

- Mesurer l'indice de réfraction a la température de +20° a laquelle, I'huile
d'olive est complétement liquide

- Maintenir la température du prisme du réfractométre a la valeur constante
requise au moyen d'une circulation d'eau assurée par le bain d'eau.

- Controler la température de l'eau sortant du réfractometre en utilisant un
thermomeétre de précision convenable.

- Immédiatement avant le mesurage, abaisser la partie mobile du prisme en
position horizontale. Essuyer la surface du prisme avec un chiffon doux, ensuite avec un
tampon d'ouate mouillé par quelques gouttes de solvant (hexane).

- Effectuer les mesurages conformément aux instructions opératoires de
I'appareil utilisé.

- Lire lindice de réfraction a 0,0001 prés en valeur absolue et noter la
température du prisme de I'appareil.

- immédiatement aprés le mesurage, essuyer la surface du prisme avec un
chiffon doux, puis avec un tampon d'ouate mouillé avec quelques gouttes de solvant (hexane).

- Réaliser deux autres mesurages de l'indice de réfraction.
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- Prendre comme résultat de I'essai la moyenne arithmétique des trois mesurages.

Expression des résultats :

L'indice de réfraction Np' & la température de référence est égale a :

NE = N5+ (t, — OF
Ou:

t1 : est la température de mesurage, en degrés Celsius ;

t: est la température de référence, en degrés Celsius et qui est de 20°C pour

I'nuile d'olive et qui fait partie des corps gras complétement liquides a cette température ;
F : est un facteur de correction égal a 0,00035 pour t = 20°C ;

- Prendre comme résultat la moyenne arithmétique des valeurs obtenues pour les
deux déterminations si la condition de répétabilité est remplie

- Noter le résultat arrondi a la quatrieme décimale.
Norme :

La norme de I’indice de réfraction, préconisée par le Codex STAN 33-2009 limitée

entre 1,4677 et 1,4705 pour les huiles d’olive vierges propres a la consommation humaine.

3-5- Détermination de la densité relative :

La détermination de la densité relative, s’est fait selon une méthode normaliser au

laboratoire.

Principe :

La densité relative de 1’huile d’olive est le quotient de la masse volumique de I’huile
par la masse volumique de lI'eau a une température de 20°C, elle s'exprime sans unité de

mesure.

Mode opératoire :

Mesurer la densité relative a la température de 20°C a laquelle, I'huile d'olive est
complétement liquide.
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- Controler la température de I’huile d’olive étudié en utilisant un thermomeétre
de précision convenable.

- Verser 1’huile d’olive étudiée dans une éprouvette graduée de 100ml.

- Plonger délicatement un densimeétre adapté.

- Le chiffre au niveau de la ligne de flottaison indique la valeur de la densité de

I’huile d’olive étudiée.

Expression des résultats :

La densité relative a 20°C est égale a :
b, =11
Po
Ou :

t: est la température de référence, en degrés Celsius et qui est de 20°C pour

I'nuile d'olive et qui fait partie des corps gras complétement liquides a cette température ;
p1: densité de I’huile d’olive mesurée par le densimétre ;

po : densité de I’eau (a 20°C la densité de 1’eau est égale a 1).
Norme :

La norme de la densité, préconisée par le Codex STAN 33-2009 limitée entre 0,910 et

0,916 pour les huiles d’olive vierges propres a la consommation humaine.

3-6- Détermination de la teneur en eau :

La détermination de la teneur en eau, s’est faite selon la méthode officielle algérienne
n°11.95.07 équivalente a la méthode 1SO 662 : 1998.

But :

La bonne séparation de l'huile des eaux de végétation est contrdlée par la

détermination de la teneur en eau.
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Principe :

Chauffage d'une prise d'essai a 103°C + 2°C jusqu'a I'élimination compléte de I'eau et

des matieres volatiles, et détermination de la perte de masse.

Mode opératoire

- Bien nettoyer les capsules en porcelaine et les sécher a I'étuve, puis les
refroidir dans un dessiccateur ;

- Peser 10g £+ 0.001g d'huile d'olive dans les capsules ;

- Maintenir la capsule contenant la prise d'essai durant une heure dans l'étuve
réglée a 103°C + 2°C;

- Laisser refroidir dans le dessiccateur jusqua la température ambiante, puis
peser a 0,001 g pres ;

- Répéter les opérations de chauffage, de refroidissement et de pesée, mais avec
des séjours successifs dans I'étuve de 30 min chacun, jusqu'a ce que la perte de masse entre

deux pesées successives ne déepasse pas 2 mg ou 4 mg, selon la masse de la prise d'essai.

Expression des résultats :

La teneur en eau exprimée en pourcentage en masse, est égale a :

m; —m,
——x 100
ml_mo

mo : est la masse, en grammes, de la capsule ;

m; : est la masse, en grammes, de la capsule et de la prise d'essai, avant

chauffage ;
m; : est la masse de la prise d'essai, de la capsule et du résidu, apreés chauffage.

- Prendre comme résultat, la moyenne arithmétique de deux déterminations.

- Donner les résultats avec deux décimales.
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Norme :

La norme de la teneur en eau, préconisée par la COIl (novembre 2011) est de 0,2%

pour les huiles d’olive vierges propres a la consommation humaine.

4- ANALYSES MICROBIOLOGIQUES :

L’huile d’olive vierge peut contenir une microflore (bactéries, levures, moisissures)
due au mauvais traitement des olives lors de la cueillette ou le stockage, ou a 1’absence
d’hygiéne lors de I’extraction. L’huile d’olive aromatisée peut aussi contenir une microflore,
provenant soit de I’huile d’olive vierge elle-méme mais soit des plantes aromatiques ajoutées

a ’huile d’olive.

Les analyses microbiologiques ont été effectuées sur les prélevements des huiles

d’olives aromatisées et de ’huile d’olive vierge.

La méthode de dénombrement de la flore totale a 30°C a été réalisée selon une
méthode interne au laboratoire et a I’aide de la méthode de dénombrement des germes totaux
a 30 °C pour les poudres de lait et de lactoserum. (JORA n°32, 2004)

But :

Assurer I’absence de micro-organismes (levure, moisissure, bactéries) dans les huiles

d’olive aromatisées.

Mode opératoire :

- Mettre une ampoule de Tween 80 dans 100ml d’eau distillée (Tween 80 est un
émulsifiant/solubilisant "huile dans eau”, il est soluble dans I'eau et permet a I'huile de bien se
mélanger a I'eau. (Polysorbate 80)) ;

- Introduire ensuite aseptiquement a I’aide d’une pipette automatique avec un
embout stérile, 1 ml d’huile d’olive (une dilution décimale de 10™) dans un tube & vis stérile
contenant au préalable 9ml du mélange (tween+ eau distillée)

- Porter aseptiquement 1 ml dans une boite de Pétri vide préparée a cet usage et

numérotée.
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- Compléter ensuite avec environ 20 ml de gélose PCA fondue puis refroidie a
45+1°C. Faire ensuite des mouvements circulaires et de va-et-vient en forme de « 8 » pour
permettre a I’inoculum de se mélanger a la gélose utilisée.

- Laisser reposer les boites jusqu’a la solidification du milieu, les retourner et les
placer dans I’étuve. Le temps qui s’écoule entre la préparation des dilutions, et la répartition
de la gélose dans les boites ne doit pas dépasser 15 minutes.

- Changer I’embout de pipette apres chaque usage.

- Faire la méme technique d’analyse avec toutes les huiles d’olives aromatisées

+ I’huile d’olive vierge (témoin).
Incubation :
Les boites seront incubées couvercle en bas a 30 + 1°C pendant 72 + 2 heures.
Lecture :

On effectue le dénombrement des colonies qui se présentent sous forme lenticulaire en

masse.
Norme :

La norme des critéres microbiologiques, préconisée par JORA (n°35,1998) est de 10?
pour les germes aérobies a 30°C pour les matiéres grasses végeétales.

5- ANALYSES ORGANOLEPTIQUES :

Le COI a mis au point une méthode d'évaluation sensorielle des huiles d'olive vierges publiée au journal
officiel des communautés européenne le 11 Juillet 1991 .Elle s'applique aux huiles d'olives destinées au

commerce international.

L'analyse sensorielle nécessite des installations particuliéres, un laboratoire d'analyse avec des cabines
individuelles équipées d'un matériel approprié a la détermination des critéres organoleptiques de I'huile d'olive
vierge. Il est réalisé par un jury qui est composé d'un groupe de dégustateurs sélectionnés et entrainés, composé
de 8-12 experts. Chaque membre du jury doit déterminer les criteres gustatifs de I'huile analysée et noter les

résultats obtenus sur une fiche de dégustation.

Suite a l'absence de personnes qualifiées « dégustateurs », manque de matériel et laboratoire spécialisé
en analyse organoleptique, notre évaluation s’est limitée a une évaluation sensorielle de personnes non qualifiées

pour avoir leurs avis sur les produits préparés ainsi qu’a la détermination de l'aspect et la couleur de nos
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échantillons.

5-1-  Evaluation sensorielle :

Une huile d’olive aromatisée doit satisfaire aux exigences sensorielles des

consommateurs.

Ainsi, I'étude de l'acceptabilité par les consommateurs est I'une des techniques les plus
appropriées pour I'évaluation d'une huile aromatisée, 1’évaluation a éteé réalisée par un comité
composé de 10 membres non formés pris dans un bassin d'étudiants et les responsables de

I’huilerie TRISTARS, les échantillons ont été étiquetés.

Les participants ont été invités a évaluer I'odorat, le goQt et les classer dans I'ordre de
leur degré d'odeur et de saveur acceptable, les dégustateurs ont utilisé I'échelle acceptabilité
de 0 a 5 avec les désignations suivantes : pas d'odeur et de saveur, tres faible, faible, moyen

fort, fort et tres fort.

Les échantillons des huiles d’olive aromatisées ont été présentés aux dégustateurs

apres 40 jours de stockage.

5-2- Détermination de I'aspect et la couleur a 20°C pendant 24 heures.

(Selon la méthode COI/T20/DOC n°15).
Définition :

C'est l'ensemble des caracteres organoleptiques percus par l'organe de la vue : la taille, la forme, la

couleur, la turbidité, limpidité, fluidité, mousse et effervescence.

Principe :

Pour la détermination de l'aspect et la couleur cela consiste a observer

I'aspect de I'nuile d'olive aprés 24 heures a une température de+ 20°C.

Mode opératoire :

-Peser 10 grammes dhuile dans une fiole conique ou un bécher en verre
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transparent bien nettoyé et séché

—Laisser le bécher a une température de +20 °C a I'abri de la lumiere pendant
24 heures.
—Apres ce temps écoulé, noter I'apparence et la couleur en utilisant un arriére-

plan blanc afin d'éviter toute interférence de la couleur du milieu avec la couleur
réelle de I'huile.
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CHAPITRE IT
RESULTATS ET DISCUSSION



I- RESULTATS :
1- ANALYSES PHYSICO-CHIMIQUES :
1-1-  Acidité libre :

La détermination de I’acidité libre par la méthode officielle algérienne n° 11.95.03
équivalente a la méthode 1SO 660 : 1996, nous a permis d’obtenir les résultats notés sur le

tableau V1 et présentés par la figure 10.

Tableau VI : résultats de I’acidité libre des huiles d’olives étudiées exprimée en

(%0).
. STOCKAGE (JOURS) NOR%lElCOI’
ECHANTILLONS
0 40 80 120
Huile djoliv_e vierge 1,44 1,49 1,55 1,57
(témoin)
HO a P Ail 1,44 1,63 1,70 1,73
HO au Citron 1,44 1,63 1,71 1,75 <2%
HO au Gingembre 1,44 1,80 1,89 1,91
HO au Laurier 1,44 1,60 1,65 1,68
HO au Romarin 1,44 1,90 1,96 1,98
HO au Thym 1,44 1,69 1,73 1,76
2
1,9
1,8 4[ +— HOV (témoin)
—8—HO a I'Ail
1,7
ACIDITE (%) % —#— HO au Citron
1,6 %/‘, —>—HO au Gingembre
1,5 T ¥ #—HO au Laurier
14 —®—HO au Romarin
HO au Thym
1,3 T T T 1
0 40 80 120
STOCKAGE (JOURS)

Figure 10 : Evolution de I’acidité exprimée en (%) pour les huiles d’olive aromatisées.
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D’apres les résultats exprimés dans le tableau VI et la figure 10, les échantillons
aromatises et non aromatisé ont montre de Iégeres augmentations, par rapport a I’huile d’olive
vierge analysée avant macération méme si, apres un stockage de 120 jours, ils sont restés en

dessous de la limite fixée par la (COI 2011) qui est de 2% pour les huiles d’olive vierges.

Nous avons cependant remarqué une certaine stabilité au cours du 2 et 3éme mois pour
les huiles aromatisées et non aromatisée. Pour les huiles d’olive aromatisées au gingembre et
au romarin les taux d’acidité ont été plus au moins élevés par rapport aux autres huiles

d’olive, mais ils sont restés conformes a la norme.

1-2- Indice d’acide :

L’indice d’acide nous a permis de déterminer le taux d’acide oléique résultent de

I’hydrolyse des triglycérides. Les résultats sont présentés dans le tableau VII et la figure 11.

Tableau VII : résultats de I’indice d’acide des huiles d’olives étudié¢es exprimée en

(mg/g).

STOCKAGE (JOURS) NOR%lElCO"

ECHANTILLONS
0 40 80 120
Huile dfoliv_e vierge 2 85 2.9 3.04 3.12

(témoin)
HO aP’Ail 2,85 3,25 3,36 3,44
HO au Citron 2,85 3,2 3,40 3,47
<4 (mg/g)

HO au Gingembre 2,85 3,58 3,75 3,80
HO au Laurier 2,85 3,19 3,28 3,34
HO au Romarin 2,85 3,79 3,90 3,93
HO au Thym 2,85 3,37 3,43 3,50
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3,8

3,6
INDICE
D'ACIDE

maiG) >

3,2
3

2,8

40 80
STOCKAGE (JOURS)

120

—o— HOV (témoin)
—&—HO a 'All
—#&—HO au Citron
== HO au Gingembre
=#=HO au Laurier
—®—HO au Romarin

HO au Thym

Figurell : évolution de I’indice d’acide exprimée en (mg/g) pour les huiles d’olive

En ce qui concerne I’indice d’acide, les résultats exprimés dans le tableau VII et la
figure 11, montrent une légére augmentation, par rapport au témoin (I’huile d’olive vierge
avant stockage) avec des valeurs variant de 2,9 a 3,93mg/g. Les valeurs sont toutefois

conformes a la norme, fixée par le COI 2011 qui est de 4mg d’acide pour 1g d’huile d’olive

aromatisées.

vierge propre a la consommation humaine.

1-3- L’indice de peroxyde :

L’indice de peroxyde est trés important, il nous informe sur 1’état d’oxydation de
I’huile d’olive. La détermination de I’indice de peroxyde en suivant la méthode officielle

algérienne n° 11.95.04 équivalente a la méthode 1SO 3960 : 2001, nous a permis d’obtenir les

résultats notés sur le tableau VI1II et présentés par la figure 12.
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Tableau VIII: résultats de I’indice de peroxyde des huiles d’olives étudiées

exprimee en (meqgO2/kg).

, STOCKAGE (JOURS) NOR%lElCO"
ECHANTILLONS
0 40 80 120
Huile dfoli\{e vierge 8,2 9,65 10,9 12,7
(témoin)
HO a l’Ail 8,2 10,7 11,8 13
HO au Citron 8,2 10,8 12 13,5 <20meqgO2/kg
HO au Gingembre 8,2 10,5 11,6 12,4
HO au Laurier 8,2 10 11,2 12
HO au Romarin 8,2 11,1 12,5 14
HO au Thym 8,2 10,95 12,1 13,9

) “ “ i /ﬁ
13
I I /1/ —o— HOV (témoin)
12
—&—HO a I'Ail

INDICE DE

PEROXYDE 11 - —#— HO au Citron
(meqg02/ke) / —>—HO au Gingembre

10 /
// =¥=HO au Laurier
9 F F F ¥ —0—HO au Romarin
: L/ B ‘ B ‘ - | HO au Thym
40 80 120

STOCKAGE (JOURS)

Figure 12 : évolution de I’indice de peroxyde exprimée en 20meqgO2/kg pour les huiles

d’olives aromatisées.

L’indice de peroxyde (mesure de 1’oxydation primaire) a augmenté dans les huiles
d’olive aromatisées apres 120 jours de stockage méme s’il est resté dessous de la limite fixée
par le COI (2011) et qui est de 20 milliéquivalents gramme d’oxygene par kilogramme

d’huile d’olive vierge.

L’huile d’olive aromatisée au laurier a montré des valeurs inférieures (10 & 12meqg
d’02/kg) par rapport a I’huile d’olive vierge (témoin).
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Les huiles d’olive aromatisées au romarin et au thym ont marqué des valeurs élevées

variant de 10,95 a 14meqg d’O2/kg au cours de 120 jours.

1-4- Indice de réfraction :

La détermination de I’indice de réfraction en suivant la méthode officielle algérienne
n°® 11.95.08 équivalente a la méthode 1SO 630 : 2000, nous a permis d’obtenir les résultats
notés sur le tableau 1X et présentés par la figure 13.

Tableau IX : résultat de ’indice de réfraction des huiles d’olives étudiées.

STOCKAGE (JOURS) Coggzﬁgf'\'
ECHANTILLONS
0 40 80 120
Huile d’olive vierge |y j009 | 14674 | 14675 1,4675
(témoin)
HO a PAil 14671 @ 14681 @ 14681 1,4682
HO au Citron 14671 | 14681 | 14682 1,4681

1,4677-1,4705
HO au Gingembre 1,4671 1,4687 1,4687 1,4688

HO au Laurier 1,4671 1,4673 1,4672 1,4673

HO au Romarin 1,4671 1,4690 1,4690 1,4691

HO au Thym 1,4671 1,4685 1,4686 1,4686

1,4695
1,469 —e—HOV (témoin)

1,4685 —@—HO a I'Ail

indice de réfraction HO au Citron

1,468 =>=HO au Gingembre

1,4675 =#=HO au Laurier

4 ¥ HO au Romarin

1,467 ‘ ‘ ‘

0 40 80 120 HO au Thym

STOCKAGE (JOURS)

Figure 13 : évolution de I’indice de réfraction pour les huiles d’olives aromatisées.
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Indices de réfractions obtenus dans le tableau 1X et la figure 13 présentent des valeurs
qui varient de 1,4671-1,4691. Toutes les huiles d’olive aromatisées présentent des valeurs

conformes a la norme recommandée par le Codex STAN 33-2009 qui est de 1,4677-1,4705.

L’huile d’olive aromatisée au romarin a montré la valeur la plus ¢élevée qui est 1,4690-
1,4691 et I’huile d’olive aromatisée au laurier a marqué la valeur inférieure de 1,4673 par
rapport au témoin 1,4674-1,4675.

Il n’y a pas de changement de I’indice de réfraction au bout de le stockage de 120
jours pour toutes les huiles d’olive aromatisées, la méme remarque pour I’huile d’olive

(témoin).

1-4-1. La densité relative :

La détermination de la densité relative a 20°C nous a permis d’obtenir les résultats

exprimés dans le tableau X et la figure 14.

Tableau X : résultats de la densité relative des huiles d’olive étudiée

, STOCKAGE (JOURS) 00§§><2§ng
ECHANTILLONS -
0 40 80 120
Huile d’olive vierge | q15 | 915 0,914 0,914
(témoin)

HO aP’Ail 0,913 0,913 0,912 0,912

HO au Citron 0,913 0,912 0,911 0,911 0,910-0,916
HO au Gingembre 0,913 0,911 0,910 0,910
HO au Laurier 0,913 0,912 0,911 0,911
HO au Romarin 0,913 0,910 0,910 0,910
HO au Thym 0,913 0,910 0,910 0,910
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0,916

0,915 - "
0,914 I —&—HOV (témoin)
1 I I —&—HO a I'Ail
0,913 £ T T
DENSITE RELATIVE 1 ~#—HO au Citron
0,912 T \\ == HO au Gingembre
0,911 1 % #—HO au Laurier
0,91 =®—HO au Romarin

1 ¥ ¥ HO au Thym
0,909 T T T )

0 40 80 120

STOCKAGE (JOURS)

Figure 14 : évolution de la densité relative pour les huiles d’olives aromatisées.

Les résultats obtenus dans le tableau X et la figure 14 présentent des valeurs qui
varient de 0,910-0,915. Toutes les huiles d’olive aromatisées et non aromatisée sont

conformes a la norme recommandée par le Codex STAN 33-2009 qui est de 0,910-0916.

Les densités des huiles d’olive aromatisées au romarin et au thym sont restés stables
apres 40 jours et pour les autres huiles, elles ont augmenté jusqu’au 40 ©jour de conservation

avant de diminuer de 0,01 pour le reste.

1-4-2. Lateneur en eau :

La détermination de la teneur en eau en suivant la méthode officielle algérienne
n°11.95.07 équivalente a la méthode ISO 662 : 1998, nous a permis d’obtenir les résultats

exprimés dans le tableau XI et la figure 15.
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Tableau XI : les résultats de la teneur en eau des huiles d’olive étudiée exprimée
en (%o).

, STOCKAGE (JOURS) NOR%lElCO"
ECHANTILLONS
0 40 80 120
Huile dioliv_e vierge 01 01 0.1 01
(témoin)
HO a PAil 0,1 0,19 0,19 0,19
HO au Citron 0,1 0,18 0,18 0,18 <02 %
HO au Gingembre 0,1 0,19 0,19 0,19
HO au Laurier 0,1 0,13 0,13 0,13
HO au Romarin 0,1 0,19 0,19 0,19
HO au Thym 0,1 0,11 0,11 0,11
0,2
—
0,18 I
/ =¢—HOV (témoin)
0,16
== HO a I'Ail
TENEUR EN EAU 0,14 + + + + ===HO au Citron
1 /f )‘f T =>¢=HO au Gingembre
0,12
V Jr Jr I =#=HO au Laurier
0,1 fr £ £ ; =®=HO au Romarin
HO au Thym
0,08 T T T \

0 40 80 120
STOCKAGE (JOURS)

Figure 15 : évolution de la teneur en eau exprimé en pourcentage pour les huiles d’olives

aromatisées.

Les résultats obtenus dans le tableau XI et la figure 15 présente des valeurs qui varient
de 0,1-0,19%. Toutes les huiles d’olive aromatisées ont des teneurs en eau conformes a la
norme recommandée par le COI (2011) qui est de 0,2%. Toutes les huiles d’olive aromatisées

et I’huile d’olive (t¢émoin) sont restées stables aprés 40 jours.
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2- ANALYSES MICROBIOLOGIQUES :

La méthode de dénombrement des germes totaux & 30°C, nous a permis d’obtenir les

résultats exprimés dans le tableau XII.

Tableau XII : les résultats d’analyse microbiologique des huiles d’olive étudiées

) FLORE TOTALE Norme JORA n°35,
ECHANTILLONS 1998
40 80 120
Huile d’olive (témoin) Abs Abs Abs
HO al’Ail Abs Abs Abs
HO au Citron Abs Abs Abs
HO au Gingembre Abs Abs Abs 10°
HO au Laurier Abs Abs Abs
HO au Romarin Abs Abs Abs
HO au Thym Abs Abs Abs

*Abs : Absence.

On note une absence totale de la flore dans toutes les huiles d’olive aromatisées ainsi

que dans le témoin durant les 120 jours de conservation.

3- ANALYSES ORGANOLEPTIQUES :
3-1-  Evaluation sensorielle :

Les résultats des appréciations des consommateurs sont exprimés dans le tableau XIII.
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Tableau XI11

ECHANTILLONS

HO a P Ail

HO au Citron

HO au Gingembre

HO au Laurier

HO au Romarin

HO au Thym

: résultats de I’acceptabilité des huiles d’olive aromatisées étudiées.

ACCEPTABILITE

ODEUR

Tres fort

Fort

Moyen fort

Faible

Moyen fort

Tres fort

SAVEUR

Piquant

Acide

piquant

Ameére

Piquant

Piquant

Les résultats obtenus d’apres une analyse de dégustation ont montré que I’huile d’olive

aromatisée a ’ail et au thym est les plus appréciées par les consommateurs. L’odeur a été trés

forte dans I’huile d’olive a I’ail et au thym, forte dans I’huile au citron, moyen fort dans le

gingembre et le romarin et faible dans le laurier.

La plupart des plantes aromatiques ont donné une saveur piquante a 1’huile d’olive

(ail, gingembre, romarin et thym). Le citron a donné une saveur peu acide et le laurier une

saveur amere.

3-2- Détermination de I'aspect et la couleur a 20°C pendant 24 heures :

L’observation visuelle de nos différents échantillons nous a permis d’obtenir les résultats présentés sur

le tableau XIV.
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Tableau XIV: résultats de ’aspect et la couleur des huiles d’olive étudiées :

ECHANTILLONS ASPECT COULEUR NOF(%'lEl)(:O'
ELE ahole Limpide Jaune verdatre
(témoin)
HO al’Ail Trouble Jaune clair
HO au Citron Trouble Jaune clair
HO au Gingembre Trouble Jaune clair LIt
Jaune-vert
HO au Laurier Limpide Jaune verdatre
HO au Romarin Limpide Vert
HO au Thym Limpide Vert

D’aprés les résultats obtenus dans le tableau XIV les huiles d’olive aromatisée a I’ail, au citron et au
gingembre ont présenté un aspect trouble. Par contre, le reste des huiles d’olive aromatisées et le témoin ont

présenté un aspect limpide.

Les couleurs de nos huiles varient de jaune claire a vert. La norme recommandée par la COIl (2011) est
limitée de la couleur jaune clair a vert et aspect limpide pour les huiles d’olive vierges propres a la

consommation humaine.
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- DISCUSSION :

Au début de I’¢tude expérimentale, I’huile d’olive vierge utilisée pour la préparation
des huiles d’olive aromatisées présentait des caractéristiques typiques d’une huile de bonne
qualité : acidité 1,44% d’acide oléique, indice d’acide 2,85mg/g d’huile, indice de peroxyde
8,2meqg d’O2/kg, indice de réfraction 1,4671, densité relative 0,913 et de teneur en eau 0,1%

ainsi une bonne qualité organoleptique.

Les paramétres décrits précédemment ont subi plusieurs changements conséquence de

I’aromatisation et du stockage.

L'acidité est le plus ancien parameétre utilisé pour évaluer la qualité de I'nuile d'olive.
Car elle est étroitement liée a la qualité des matieres premieres et représente I'étendue des
activités hydrolytiques. L'excellente qualité de I'nuile d'olive vierge est lI'aboutissement d'un
processus qui commence par l'arborescence et se termine dans la bouteille. Ainsi, il est
nécessaire de prendre soin de chaque étape du processus et des facteurs qui peuvent influer
sur sa durée de vie commerciale (oxygene, la lumiere, la température et métaux) conduisant a
une détérioration de la qualité a la suite de dégradations oxydatives et a I'hydrolyse.
(TAJWEED, 2012).

L’acidité¢ ¢élevée des huiles d’olive est le résultat d’'une oxydation poussée qui se
traduit par un rancissement de ces huiles. Ce phénoméne d’oxydation est le résultat de la
dégradation des acides gras libre qui résultent de I’action des lipases sur les triglycérides, ou
de toute autre activité hydrolytique de ces triglycérides pouvant se produire avant, pendant ou
apres la trituration des olives. (CHIMI, 2001).

L’acidité des huiles d’olive aromatisées étudiées exprimée dans le tableau VIII et
illustrée dans la figure 18 varie de maniere significative (p<0,05) avec 1’ajout des plantes
aromatiques. Ce résultat est en accord avec ceux obtenus par AYADI et al, (2009) qui ont
trouves que les plantes aromatiques ajoutées a I’huile d’olive extra vierge ont augmenté les

taux d’acidité de maniére significative.

L'augmentation de l'acidité au cours des 120 jours de conservation est le résultat de
réactions d'hydrolyse qui se poursuivent a température ambiante du milieu, en présence d'eau

des plantes non séchees.
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La présence de particules pouvant étre le support d'enzymes hydrolytiques expliquerait
I'hydrolyse accélérée des huiles. C’est la méme conclusion de LECHAT et al (2005) aprés

I’¢tude de 1’évolution des paramétres de qualité de I’huile d’olive au cours du stockage.

L’oxydation de I’huile d’olive commence aprés que les olives soient cueillies de
I’arbre, et continue pendant le stockage des fruits et leurs traitements. Les premiers produits
formés par 1’attaque de 1’oxygene, activée sur les doubles liaisons des chaines d’acides gras,
sont des composés peroxydés instables, et des hydroperoxydes dont la structure va dépendre
de la nature des acides gras attaqués (acides mono-, di- tri- ou polyinsaturés). (CECCHI et al,
2006).

Durant le stockage de I’huile d’olive, I’oxydation continue sous forme de mécanisme
radical qui est soutenu par l'oxygene contenu dans l'espace libre des dépdts ou dissous dans
lI'huile. De plus, il a été¢ démontré dans d’autres études, qu’il n’y a aucune différence entre les

huiles d’olive extraites par les procédés de centrifugation et de presse. (BENABID, 2009).

L’oxydation des huiles d’olives vierges résultent de 1’auto-oxydation et de la photo-
oxydation. L’auto-oxydation dépend de plusieurs facteurs qui sont, entre autres, le degrée
d’insaturation de 1’huile, les acides gras libres, la présence de traces métalliques et d’eau,
I’emballage utilisé, la température ambiante, 1’oxygéne de I’atmosphére et 1’exposition a la
lumiere du jour pour les emballages transparents. En revanche, la photo-oxydation est affectée
par la quantité totale de pigments chlorophylliens et d’antioxydants naturels (béta caroténe,
tocophérols, phénols) contenus dans 1’huile d’olive vierge. (BEN TEKAYA et HASSOUNA,
2005).

L’indice de peroxyde des huiles d’olive aromatisées étudiées exprimé dans le tableau
VI et illustré dans la figure 12, ne varie pas de maniére significative avec 1’ajout des plantes
aromatiques, 1’augmentation de I’indice de peroxyde au cours de 120 jours de conservation
est d0 a la durée de macération prolongée. Néanmoins, 1’ajout de ces plantes a également
déterminé un enrichissement en composes antioxydants qui, en limitant la formation

d’hydroperoxydes, a ralenti I’oxydation.

Les résultats obtenus dans notre étude étaient inférieurs a ceux rapportés par
GAMBACORTA et al (2007), en raison des bonnes conditions de stockage.
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L’huile d’olive étaient stockée dans des bouteilles en verre hermétiquement fermés
avec un volume d’air de Iml et a I’obscurité a une température ambiante (25-28°C), ces
conditions de stockage a permis a PRISTOURI et ces collaborateurs (2010) d’obtenir une

meilleure qualité de I’huile d’olive extra vierge durant 6 mois de stockage.

L’indice de réfraction dépend de I’insaturation et peut Etre utilis€ en tant que
paramétre de commande facilement accessible a des procédés d'hydrogénation. L'indice de
réfraction d'une huile végétale est un test simple pour l'identité et la pureté de I'huile. I
dépend de la température et de la structure des acides gras d'ester de glycérol. (GUNSTONE,
2011).

L'indice de réfraction des graisses et des huiles est une caractéristique importante en
raison de la facilité et la rapidité avec laquelle il peut étre déterminé avec précision, un peu de
quantité d'échantillon nécessaire, et sa relation avec la structure. Il est utile pour
I'identification de source d'huile, pour l'observation de progrés des réactions rapidement. A
quelques exceptions pres les relations genérales entre l'indice de réfraction et la composition
d'un produit huileux sont les suivants : indices de réfraction augmentent avec la longueur de
chaine, augmentent a mesure que le nombre de double liaison augmente, sont plus élevés pour
les triglycérides que pour les acides gras, et sont plus élevés pour monoglycérides que pour
les triglycérides correspondants. Les indices de triglycérides mixtes sont proches de

triglycérides simples correspondants.

Les valeurs d'indice de réfraction diminuent a mesure que la température augmente.
(GUNSTONE, 2002).

L’indice de réfraction des huiles d’olive aromatisées étudiées exprimé dans le tableau
IX et illustré dans la figure 13 ne varie pas de maniére significative avec 1’ajout des plantes

aromatiques, ils sont restés a peu prés constants apreés les 40 jours de conservation.

D’aprés les résultats des indices d’acides, I’huile d’olive vierge avait une valeur
inférieure par rapport aux huiles d’olive aromatisées ce qui veut dire que I’hydrolyse des
triglycérides était plus importante, on peut dire que c’est la cause pour laquelle les valeurs de
I’indice de réfraction des huiles d’olive aromatisées €té inférieures par rapport a 1’huile
d’olive vierge (témoin). D’aprés SHAHIDI (2005) les triglycérides ont des indices de

réfraction plus élevés que ces acides gras libres constitutifs.
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La densité relative est considérée comme un critére physique qui permet le contréle de
la pureté de I’huile extraite et elle dépend de la composition en acides gras, les composants

mineurs et la température de 1’huile végétale. (SHAHIDI, 2005).

La densité des matiéres grasses augmente avec l’insaturation, mais diminue avec
I’augmentation du poids moléculaire et presque linéaire avec la température. (GUNSTONE,

2011).

La densité relative des huiles d’olive aromatisées étudiées exprimée dans le tableau X
et illustrée dans la figure 14 ne varie pas de maniére significative avec I’ajout des plantes
aromatiques, la densité des huiles d’olives aromatisées a diminué au cours des 120 jours de

conservation par rapport a I’huile d’olive vierge (témoin).

Nos résultats sont similaires aux résultats de TAJWEED (2012) qui a obtenu des
valeurs de 0,911-0,913 aprés 6 mois de stockage avec des températures variables et il a estimé
que la légére différence entre les valeurs est probablement due a I’influence de certaines

caracteristiques structurelles sur la viscosité (composition en acide gras de I’huile d’olive).

Une teneur élevée en eau est due & une mauvaise séparation de 1’huile des eaux de
végétation lors de la décantation ou la centrifugation et/ou I’utilisation de grandes quantités
d’eau lors de malaxage, environ 40% a 50% d’eau sont ajoutés ; ceci pourras permettre
d’avoir une incidence sur la qualit¢ de I’huile en formant un milieu de développement
microbien et d’action enzymatique qui génerent des phénoménes d’hydrolyse et d’oxydation.

(BENOUARET, 2010).

Dans nos résultats, le taux d’humidité dans I’huile d’olive vierge témoin indique une
bonne séparation de I’huile d’olive et de I’eau de végétation lors de I’extraction. Les valeurs
des huiles d’olive aromatisees ont augmenté legerement durant les 40 jours de conservation,
apres il a eu une stabilit¢ par la suite. L’augmentation du taux d’humidité est due
probablement a la teneur en eau des plantes aromatiques fraiches, puisque 1’ail contient 620 a
680 mg/g d’eau (MENDEZ LAGUNAS, 2007), le gingembre frais est assez riche en eau
(85%) (SHIRIN et JAMUNA, 2010), le zeste de citron contient 81,6g/ 100g (TABLE
CIQUAL, 2012) et les feuilles fraiches du romarin contiennent 67% d’eau (ATHAMENA,
2009).
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D’aprés CIAFARDINI et al, (2004a) ils ont démontrés que les micro-organismes
présents sur les fruits sont capables de migrer dans I'huile ou ils rejoignent les matieres en

suspension tout en restant vitaux pour de nombreux mois.

Ces micro-organismes, principalement des levures, sont capables de modifier les
caractéristiques chimiques de Il'huile a travers la production de plusieurs enzymes
hydrolytiques. 1l a également connu une expansion rapide sur le marché des huiles d'olive
enrichis en produits aromatiques, commercialisés comme I'huile d'olive aromatisée, dont

I'nabitat est modifié difféeremment selon I'ingrédient utilise.

CIAFARDINI et al, (2004b) ont confirmé leur hypothése d’avoir des microorganismes
dans I’huile d’olive aromatisées. Des levures, moisissures ont été trouvées dans les huiles
d’olives aromatisées au piment rouge, origan, citron et absence totale des microorganismes

dans I’huile a I’ail grace a I’activité antimicrobienne de 1’ail.

Dans nos résultats, ’absence de tous les microorganismes recherchés est probablement
due au bon traitement de ses plantes aromatiques avant la préparation des huiles aromatisées
et ceci explique aussi que 1’huile d’olive est un milieu hostile pour les bactéries et que les

plantes aromatiques utilisées ont des activités antimicrobiennes.

L’analyse sensorielle a été réalisée aprés 40 jours de conservation. Les dégustateurs

ont été en mesure de reconnaitre la plante ajoutée dans chaque huile.

Dans I’huile aromatisée a 1’ail, les dégustateurs ont détecté le gott fruité et piquant,

une tres forte odeur. En outre un faible go(t et odeur dans 1’huile aromatisée au laurier.

L’huile aromatisée au citron a aussi donné un bon gott un peu acide avec une forte

odeur du citron et presque absence totale du gotit de I’huile d’olive.

L’huile aromatisée au romarin et au gingembre ont donné une odeur moyenne et un
golt piquant. Les dégustateurs ont aussi apprécié I’huile aromatisée au thym avec une tres

forte odeur et godt piquant et fuite.

AKCAR et al (2011) ont effectué un test de préférences des consommateurs avec des
huiles aromatisées a 1’ail, basilic, orange amere, origan et romarin. Les panélistes ont préféré

les huiles d'olive aromatisées avec 0,05% d'arome naturel d’origan et 0,07% de basilic,
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d’ardbmes de romarin et d'orange amere, les huiles d'olive aromatisées avec 20% d'extrait

d'origan et de 40% de basilic et I'extrait de piment.

L'intensité de la couleur est généralement un caractere variétal, mais qui peut étre

influencée par le procédé d'extraction.

La couleur jaune est due au broyage d'olive a complete maturité.

La couleur verte des huiles est due a la présence de feuilles en trop grande quantité
lors de I'extraction. (BENOUARET, 2010).

L'aspect limpide de nos huiles est un signe de leur pureté et cela est le résultat d'un bon
effeuillage, lavage et séparation des phases, d'ou I'¢limination des impuretés susceptibles
d'interférer dans I'aspect de I'huile extraite (AHMADI et KHELIFI, 2011).

L’évaluation de la couleur des huiles est donnée par les pigments végétaux, la couleur
jaune intense et jaune est respectivement traduite par leurs richesses en pigments
caroténoides, tandis que la présence de la couleur verdatre signifie une huile riche en
pigments chlorophylliens. (ACHOUR, 2007).

Dans nos résultats les huiles d’olive aromatisées au citron, ail et gingembre ont un
aspect trouble causé par la présence de nombreuses particules solides et liquides en

suspension dans la masse grasse. (CIAFARDINI et al, 2004).

Par contre I’huile d’olive vierge ainsi les huiles d'olive aromatisées au laurier, au

romarin, et au thym ont présenté un aspect limpide.

La couleur des huiles aromatisées a 1’ail, citron et le gingembre a viré au jaune clair.

Les huiles aromatisées au romarin et au thym ont viré au vert.

Le laurier n’a pas changé ni I’aspect ni la couleur de 1’huile d’olive vierge.
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CONSLUSION



CONCLUSION

L'huile d'olive vierge est synonyme de santé et symbole de qualité. Une qualité sur laquelle il faut
insister lors de son controle et de sa conception, non pas comme un acte isolé mais comme un processus
obligatoire. Un processus qui commence déja dans le verger et sur I'arbre, qui continue par la cueillette et la
sélection des meilleurs produits et qui finit par le conditionnement, I’étiquetage de garantie, la promotion dans

les circuits de distribution et de commercialisation.

L’aromatisation de 1’huile d’olive se fait trés majoritairement par des plantes
méditerranéennes telles que le thym, le romarin et le laurier. Ces produits sont tres prisés par
les consommateurs, ils permettent aux oléiculteurs non seulement de diversifier leur gamme

mais surtout d’avoir des produits a forte valeur ajoutée qui se vendent donc plus facilement.

Dans la présente étude, notre objectif s'est basé sur 1’étude du changement des

parameétres physico-chimique d'huiles d'olive aprés aromatisation par des plantes aromatiques.
A la lumiére des résultats obtenus, nous concluons que :

L’analyse de 1’acidité des huiles d’olive aromatisées montre que 1’incorporation des
plantes aromatiques n’a pas influencé ce parameétre. L huile d’olive a gardé son appartenance

a la catégorie « huile d’olive vierge » durant les 120 jours de conservation.

Toute les plantes aromatiques ajoutées, ont des activités antioxydantes qui leurs
permis de freiner la formation de produit d’oxydation primaire (peroxyde). Cela a été observé
par I’analyse d’indice de peroxyde qui n’a pas dépassé¢ 14meqg d’O2/kg durant les 120 jours.
Aussi ce résultat signe d’une bonne conservation fait ressortir de respect des conditions de

stockage.

Parmi les plantes aromatiques, le laurier et le gingembre semble avoir une activité

antioxydante plus élevée que le romarin et le thym.

Sur le plan des caractéristiques microbiologiques, les resultats indiquent que toutes les
huiles aromatisées analysées sont restées des huiles de qualité microbiologique satisfaisante,
est cela probablement di aux propriétés antimicrobiennes des plantes aromatiques et de

I’huile d’olive vierge.

L’ajout des plantes aromatiques a amélioré les caractéristiques sensorielles de I’huile
d’olive vierge. Toutes les huiles aromatisées ont été jugées comme acceptables par les
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consommateurs a I’exception de celle parfumée au laurier.

De par leurs caractéristiques sensorielles et nutritionnelles et leur durée de
conservation plus longue. Les huiles d’olive aromatisées pourraient représenter un produit

avec une grande valeur ajouteée.

D’autres ¢études sont actuellement en cours pour améliorer la technologie de

production des huiles aromatisées.

Il serait intéressant que cette étude soit élargie sur un nombre plus élevé de produits et
réaliser d’autres analyses telles que le dosage des composés mineurs de fraction

insaponifiables (tocophérols, les chlorophylles, les caroténoides, les composés phénoliques).

L’aromatisation des huiles d’olives vierges par des huiles essentielles de plantes

aromatiques préferable, extraite par ultrason ou par aréme naturel.

Une durée de conservation plus prolongés pour une meilleure caractérisation de

I’influence d’extrait de plantes aromatiques a 1’huile d’olive.
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ANNEXE 02 :

Figure 16 : Diagramme de fabrication de I’huile d’olive de I’huilerie TRISTARS

ENTREE
Apport olives
composants-
consommables

Olives

~

Activités de
fabrication

Eau propre

~

Réception des olives

Entreposage des olives
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Huiles
Sous-produits
Déchets

Effeuillage

Contenant

~

|
PN

Feuilles-brindilles

Lavage

Broyage avec broyeur
métalliques

Malaxage de la pate

Séparation par décantation/centrifugation
(solide/liquide) verticale

N

Eau sale

Séparation par centrifugation huile/eau
horizontale

N

Grignons +/- humide

Stockage d’huile d’olive

A Maraarine

Huile

Conditionnement
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ANNEXE 03 Figure 17 : Le systéme continu de ’huilerie TRISTARS

Réception des olives

MU

Le malaxeur
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Remplisseuse/boucheuse .
Cuves inox pour stockage

de I'huile d'olive

Le produit fini
92



ANNEXE 04

YERRERIE

¢ Fiole conique 250ml

o Burette TITONIC universel avec souris

« Fiole d’erlenmeyer a col rodé, munis de bouchons en verre rodé de 250ml

« Eprouvette graduée de 100ml

«5 Capsule en porcelaine, a fond plat 80a90mm de diamétre et d’environ 30mm de
profondeur

# Pipette graduée

o Dessiccateur

# Fiole jaugée de 100ml

# Pipette automatique de 1mi

o Tube a vis

* Boite de pétri

# Pipette pasteur

o Bécher

# Anse de platine
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ANNEXE 05

APPAREILLAGES

¢ Balance analytique

¢ Bec bunsen

o Réfractomeétre d’Abbe (AR1000S)

o Agitateur magnétique multipostes a plaque chauffante
¢ Thermométre

o Densimetre ALLA

% Etuve

* La hotte

« Autoclave
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ANNEXE 06

REACTIFS ET SOLUTIONS

o Acide acétique cristallisable

¢ Chloroforme de qualité analytique, exempt d'oxygéne

o Eau distillé

¢ Empois d'amidon

o Gélose PCA

¢ lodure de potassium en solution aqueuse saturée

¢ Hydroxyde de potassium, solution éthanolique titrée c¢(KOH) - 0,1 mole par litre
environ

# Oxyde diéthylique/ éthanol a 95 %

¢ Phénolphtaléine

¢ Solution aqueuse de thiosulfate de sodium 0,01 ou 0,002 N

¢ Tween 80
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ANNEXE 08 :

Figure 18 : feuille de profil de I’huile d’olive vierge

INTENSITE DE PERCEPTION DES DEFAUTS :

Chdmé/lies

Moisi-humidité-terre

Vineux - Vinaigre -

Acide - Aigre

Olive gelée

(Bois humide)

Rance

Autres (lesquels)

INTENSITE DE PERCEPTION DES ATTRIBUTS POSITIFS :

Fruité

vert mur
Amer

Piquant

Nom du dégustateur :

Code de I’échantillon :

Date :

Observations :
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