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Résumé :

Le premier aspect traité dans ce travail consiste a déterminer 1’évolution des parametres
physico-chimiques et de la qualité des huiles d’olive extraite & froid et a chaud et ayant subi
un enrichissement en feuilles de Rosmarinus officinalis L. & 5%. Les huiles étudiées
appartiennent a une variété Espagnol, cultivée dans la région de Hassi Mameche,
Mostaganem-Algérie. Les résultats obtenus montrent que le procédé d’extraction et la dose
de romarin incorporée sont deux facteurs qui influencent significativement (P < 0,01) la
qualité des huiles d’olive. Le procédé a froid semble diminuer 1’acidité avec un pourcentage
de 16.86% ; alors que la dose de romarin n’a pas exercé d’influence. L’indice de peroxyde
est aussi diminué de 27% lors de I’extraction a chaud, mais cette baisse n’a pas dépassé pas
la limite fixée par le Conseil oléicole international. L’UV en 232 et 270 et le Thars, sont
aussi diminuées tres significativement (p<0,01) en utilisant le procédé a froid et en ajoutant
du romarin ; 29%, 17%, 15, respectivement. Les teneurs en pigments chlorophyllien et
caroténoidien, en composés phénoliques et flavonoides ont diminué par le procédés a chaud,
mais par la dose de romarin ajoutée ces valeurs ont été rehausses. Le deuxiéme volet de cette
étude concerne 1’évolution de ’activité antioxydante. Le meilleur pouvoir antiradicalaire a
été enregistré pour 1’huile aromatisée au romarin, issue du procédés d’extraction a froid ;
avec une EC50=14.10 mg EAG/1 d’huile.

Mots clés : Huile, Olive, Rosmarinus Officinalis L., Activité antioxydante, Procedé

d’extraction, Qualité.



Abstract:

The first aspect treated in this work consists in determining the evolution of the
physico-chemical parameters and the quality of olive oils extracted cold and hot and having
undergone an enrichment in leaves of Rosmarinus officinalis L. at 5%. The oils studied
belong to a Spanish variety, grown in the region of Hassi Mameche, Mostaganem-Algeria.
The results obtained show that the extraction process and the dose of rosemary incorporated
are two factors that significantly influence (P < 0.01) the quality of olive oils. The cold
process seems to decrease the acidity with a percentage of 16.86%; while the dose of
rosemary had no influence. The peroxide index is also reduced by 27% during hot extraction,
but this reduction did not exceed the limit set by the International Olive Oil Council. The
UV in 232 and 270 and the Thars are also very significantly reduced (p<0.01) using the cold
process and adding rosemary; 29%, 17%, 15, respectively. The contents of chlorophyll and
carotenoid pigments, phenolic compounds and flavonoids decreased by the hot process, but
by the dose of rosemary added these values were enhanced. The second part of this study
concerns the evolution of antioxidant activity. The best anti-radical power was recorded for
the rosemary flavored oil, resulting from the cold extraction process; with an EC50=14.10
mg EAG/I of oil.

Keywords: Oil, Olive, Rosmarinus Officinalis L., Antioxidant activity, Extraction process,

Quality.



L padla

AilaasSll g Al 5l el skt apaad 8 Jandl 13 8 dliallee ot A Y0 cailad) ey
Jaall JalS) s G315l L Capal A5 ALl 5 32l e A el s 3l sy e i
- alaine (ilale (oula dshaie i g ) (Sl e () A g jaall g 3 el 75 Ay
ole diaiall diadl JiS) de ja s padain) ddee o Lale Jgeand) &3 ) i) o gl
Ay A ganl) JI85 50l Adeall G s 05l Cnysasa e (P 0.01) LS IS o) iy
$li 727 Aoy Wl 20 gl ji5e iy 55 ol Juadl Qi) e jad 0S5 ol ety €716.86
Ol b Vaall ulaall oaaa (Al aall jslay Al (eaddil s (&1 Al e 21 jaiuy)
Alenl) ala3iul (p <0.01) S JSEThars 52705232 (& ndial) (358 42y Jilis Uil o3
G5l ¢ lual il gina Caadds) il e 15 /17 /29 ¢Jaal) JiS) ddlza) 5 32 )L
Jaadl JalSh e o (S35 cpalall e (adlaiu) diless 2y 65 60081 5 4] gidl) LS yall g G5 ST
A 3auSY) Cilaliae Bl ) ghaty Al jall 38 (e D ¢ Sl Sleiy Al 52 (a3 diliall
L e padainy) ddee o gl cdaad) JalS) 2S5 il g3all daliae 368 Juadl Jia
<uill e TEAG/ a2« EC50 = 14.10 &=

33 gall (LAWY Alee (38O alias Jalis (Juall JaIS) ¢y 6 ) e 3 - Aualidal) culal<Y)



. - °°h
DZZ ]
I G \(9 (LY J
I (€ [y 1
I Je remercie Allah le tout puissant qui m'a donné le ]

i courage, la volonté et la patience pour accompliv ce j]
| travail. ]

i Je tiens d remercier profondément et sincérement 3
L tous ceux et celles qui ont participés de prés ou de loin a la L
I réalisation de ce travail. i

<'ﬂvles profonds remerciements s'adressent en premier !
%a mon encadreur Dv AIT SAADA Djamel pour avoir ]
i accepté de diriger ce travail, pour son aide, ses
L encouragements et ses Jorécieux conseils. .. ]j

_ Jexprime mes respects remerciements aux membres :
| de jury ; Présidente Pr HOMRANI. A et [examinatrice ]
© Dr AIT CHAABANE. O i

| = Je vrvemercie toute [équipe du laboratoire de ]
i recherche- « Technologie Alimentaire et Nutrition- i
| Université de Mostaganem » J

I A vous tous un grand merci. ]




I G NE9 V) [
H € }
I |
I |
H |
H |
L ]
I A mes chers parents, Mon pére pour son soutien, A ma ]
Il |
L . p . A p -
I défunte maman, paix d son dme, et aussi, ma ]
[ - |
deuxiéme maman, pour leurs encouragements,
. soutiens, durant toute ma carriéere scolaire et :
I , o ]
L universitaire. !
L J
Il |
i A ma famille, BOUCHEMHA i
I I
I A Censemble de mes amies |
I [
A tous les membres de ma promotion
[ , , ) / l
I A tous mes enseignants depuis mes premiéres années I
[ ) I
d’etude.
I ]
| A tous ceux qui me sont chers et que j'ai omis de les ]
| ) )
I citer. i
| ]
A moi-méme.
H |
H |
I |
| |
Warda




Liste des figures

Figure 1. Carte 0l€icole d”AIZETIE .....cviiveiiciecie ettt sre e 5
Figure 2. Coupe longitudinale et transversale de I’0liVe .........ccocvivieiieiesiesie e 6
Figure 3. La consommation de I’huile d’olive en Algérie(en tonnes). ........cccevververererennens 9
Figure 4. Diagramme des procédures d’extraction (Fares, 2002) ........ccccceoveverenencrennenn 18
Figure 5. Processus d’extraction d’huile par le systéme de pression (Discontinu). ........... 19

Figure 6. Comparaison entre les deux systémes d’extraction deux phases et trois phases. 21

Figure 7. Plante de Romarin « Rosmarinus OfficinalisS L. » ......ccccovviiniiiiiinincne 29
Figure 8. Tige principale et rameau Feuillé a fleurs du romarin ..........ccocceeevevenenenennnn, 30
Figure 9. Localisation géographique de la région d’étude Nadma-Algerie............cc.ccoe..e. 35
Figure 10. Localisation de la zone de récolte des 0liVeS .........cccccvevviieiieve e 36
Figure 11. Récolte des échantillons d’0lIVES .........cccvriiieiiiienieic e 37
Figure 12. Procédé d’extraction & froid .........cccooeiiiiiiiiiieiesce e 38
Figure 13. Procédé d’extraction @ CRAUd ...........c.ccvveiieiieiicie e 38
Figure 14. Conservation de I’huile a 4°C dans des Flacons fumés ............ccccccevevvenernnnnn. 39
Figure 15. L’agitation et ’ampoule & décantation. .............coccevererieiiereneseseseseeeeee e, 40
Figure 16. Evaporation par 18 ROta-VAPEU............cooiiiiieieieieesie et 41
Figure 17. Pourcentage d’acidité libre (% d’acide oléique) des échantillons d’huile d’olive.
............................................................................................................................................. 49
Figure 18. Effet des procédés d'extraction sur les variations de 1’acidité libre (% d’acide
oléique) des échantillons d’huiles d’0liVe. ........cooviiiiiiiiiii e 50
Figure 19. Effet des procédés d'extraction sur les variations de I’acidité libre (% d’acide
oléique) des échantillons d”huiles d’OlIVE. .....ccccviiiiiieieieie e 50
Figure 20. Les variations des teneurs en peroxydes (meq O: / 1 d’huile) des échantillons
A HUILES A7OLIVE. .ttt ettt b e nbe e neas 51
Figure 21. Effet des procédés d'extraction sur les variations des teneurs en peroxydes (meq
02 /1d’huile) des échantillons d’huiles d’0livVe. ........ccocvviiiiiiiie 52
Figure 22. Effet des doses de feuilles de romarin ajoutées sur les variations des teneurs en
peroxydes (meq O: /1 d’huile) des échantillons d’huiles d’olive.........ccccovviiiiiiiiiiiiiens 52
Figure 23. Les extinctions dans I’'UV (K232) des échantillons d’huile d’olive. ................ 53
Figure 24. Effet des doses de romarin ajoutées sur les extinctions dans I’UV (K232) des
échantillons d’huile d’0lIVe. ........oooviiiii e 53
Figure 25. Les extinctions dans I’UV (K270) des échantillons d’huile d’olive. ................ 54
Figure 26. Effet d’ajout des feuilles de romarin sur les extinctions dans ’UV (K270) des
échantillons d’huile d OlIVe. ......ooiiiiiiiii s 54

Figure 27. Effet des procédés d'extraction sur les extinctions dans I’UV (K232) des
échantillons d’huile d OlIVe. ......ooiiiiiiiiiii s 54



Figure 28. Effet des procédés d'extraction sur les extinctions dans 1’UV (K270) des
échantillons d’huile d’OlIVe. ........ooiiiiiiii e o4
Figure 29. Taux d’oxydation des lipides. « mg MDA/I huile » des échantillons d’huile
A'OLIVE o 55
Figure 30. Effet des procédés d'extraction sur 1’oxydation des lipides « mg MDA/I huile »
de PHUILE A 0lIVE. ..eniieii et 55
Figure 31 . Effet des doses de romarin ajoutées sur 1’oxydation des lipides dans I’huile « mg
MDAV/I huile d'olive ».

Figure 31. Effet des doses de romarin ajoutées sur 1’oxydation des lipides dans I’huile « mg

MDA/ NUIIE A'OLIVE 5. ..ottt et re e 56
Figure 32. Teneur en chlorophylle « mg/l huile d'olive ». .....cc.ccooveiiiiiiii 57
Figure 33. Effet des procédés d'extraction sur la concentration de chlorophylle dans I’huile
MO/ MU A'OIIVE . .o re s 58
Figure 34. Effet des doses de romarin ajoutées sur la concentration de chlorophylle dans
I’huile « Mm@/l huile A'OlIVE 3. .c..oiiiiiicece e 58
Figure 35 . Variations des teneurs en caroténoides (mg/l huile d'olive) dans les échantillons
A'HUILE A OLIVES. weiiiiiiiiiie et 58
Figure 36. Effet des procédés d'extraction sur la concentration des caroténoides dans I’huile
CMG/NNUITE A'OLIVE ». 1. e e nre e 59
Figure 37. Effet des doses de romarin ajoutées sur la concentration des caroténoides dans
I’huile « mg/1 huile d'OIIVE ».....ooviiiiii e 59

Figure 38. Teneur en polyphénols (mg EAG/I d’huile) des échantillons d’huile d'olive. .. 60
Figure 39. Effet des procédes d'extraction sur les variations des teneurs en composés

phénoliques totaux dans I’huile (mg EAG/1 d’huile)........cccceiiiiiiiiiee 60
Figure 40. Effet d’ajout des feuilles de romarin sur les variations des composés phénoliques
totaux (mg EAG/I d’huile) des échantillons d’huile d’olives. .........ccooveiiieiiiiiiinicieee, 61
Figure 41. Teneur en Flavonoides « mg EQ/I huile d'olive ». ........ccccccvveviiieiiciiccc s, 61
Figure 42. Effet des procédés d'extraction sur la concentration des Flavonoides totaux dans
I’huile « mg EQ/1 huile d'0liVe ». ...eooiueiiiiiiiiiee e 62
Figure 43. Effet d’ajout des feuilles de romarin sur la concentration des Flavonoides dans
I’huile (M EQ/1 AMUILE). .couviiiieiiieiiee e 62
Figure 44. Pouvoir antiradicalaire (mg EAG/I) des échantillons d’huile d’olive. .............. 64
Figure 45.Effet des procédés d’extraction sur le pouvoir antiradicalaire (mg EAG/1) des
échantillons d’huile d’OlIVe. .......cooiiiiiiii e 64
Figure 46.Effet de la dose des feuilles de romarin ajoutées sur la variation de pouvoir
antiradicalaire (mg EAG/1) des échantillons d’huile d’olive..........cccoiiiiiiiniiiiicieee, 65
Figure 47.Pourcentage d’inhibition des échantillons d’huiles d’olives. ........cccccvevverveneane. 65
Figure 48.Effet des procédés d’extraction sur la variation de pourcentage d’inhibition des
échantillons d’huiles d’OlIVES. ......cueiiiiiiiiie s 66
Figure 49 . Effet de la dose des feuilles de romarin ajoutées sur la variation de pourcentage
d’inhibition des échantillons d’huile d’OliVe. ........ccooieiiiiiiiii e 66
Figure 50. Evaluation des EC50 (mg EAG/1) des échantillons d’huile d’olive.................. 66
Figure 51. Effet des procédés d’extraction sur la variation de I’EC50 (mg EAG/1) des
échantillons d’huiles d’OlIVES. .....cceiiiiiiiiii e 67

Figure 52. Effet de la dose des feuilles de romarin ajoutées sur la variation de I’EC50 (mg
EAG/1) des échantillons d’huiles d’0liVes. ......ceeiuiiiiiiiieiieiieee e 67



Liste des tableaux

Tableau 1. Compositions chimique de I’0liVe .........ccoiriiiiiiieiec e 7
Tableau 2. La composition du fruit d’olives en lipides .........ccceoeriiinininiiniiiciece e 8
Tableau 3. Les prévisions de la production mondiale d’huile d’olive .........c.ccoveiinennenne. 10

Tableau 4. Composition moyenne en acides gras de I’huile d’olive analysée par

chromatographie €N PNAaSse QAZEUSE ........ccervirireriiriiriieieieie ettt 12
Tableau 5. Critéres de qualité des huiles d’0liVe VIETZES ......oovevveririiiiiiiieiceese e 26
Tableau 6. Classification systématique du rOMarin............ccccceeveiieeieeie e 30
Tableau 7. Composition des éléments nutritifs de romarin sSéché............ccccccvvveveiiernnnen. 32
Tableau 8. Matériel du laboratoire ULITISE. ..o 34

Tableau 9. Effet de deux procedes d’extraction et des taux d’incorporation des feuilles de
Rosmarinus officinalis L. sur la qualité physicochimique de I’huile d’olive. ..................... 48
Tableau 10. Effet de deux procedes d’extraction et des taux d’incorporation des feuilles de
Rosmarinus officinalis L. sur la composition chimique de I’huile d’olive. .......c.ccocoveeeee. 56
Tableau 11. Effet de deux procédes d’extraction et des taux d’incorporation des feuilles de

Rosmarinus officinalis L. sur la composition chimique de I’huile d’olive. .............ccoueeee. 62



Liste des abreviations

C.O.1 : Conseil Oléicole International.

I.P : Indice de peroxyde.

Thars : Thiobarbituric acid reactive substance.
MDA : Malonaldéhyde.

TBA : Acide Thiobarbiturique.

DPPH : 2,2-diphenyl-1-picrylhydrazyl

K232 : Coefficient d’extinction a 232 nm

K270 : Coefficient d’extinction a 270 nm



Ligte deg abreviations



Table des matiéres
Remerciement.

Dédicace.

Liste des figures.

Liste des tableaux.
Liste des abréviations.
Résume.

INEFOAUCTOIN. . ..ot e

Partie 1 : Etude bibliographique
Chapitre 1 : L’olivier

R 1151 (0 o U - PP |
2. L’oléiculture dans le monde et en AIEriC.........ccovvvviiiiiiiiiiiieiieeee e 4
3. Variétés d’olive les plus cultivés en AIGErie ........ccoouvrivieiiiiiiiiiieeec e 5
4, Definition de PPOlIVE....ccuviiiiiiiiiii e 6
O T oo L oL S PSPPI 6
N\ (T o Tor: 1y o1 F TP T PSPPSR 6
A 3. ENAOCATPE. ..ottt ettt 6

5. Composition chimique de I'olive............coooiiiiiiiii i e |

Chapitre 11 : L’huile d’olive

1. Consommation de I’huile d’olive en AIZET1e ........ccoovvriiiiiiiii e 9
2. Production mondiale en huile d’oliVe..........cociiiiiiiiiiiii e 9
3. Définition de I’huile d’olive vierges et eXtra VIETZE .......c.cveerveerreeieeieeeiieesiee e 10
4. Les catégories de I’huile d OliVe......o.ciiiieireneirere e 11
4.1. Huile d’0livVe VIEIZE EXIIra .....cueiviiiiiiiiiiii i 11
4.2 HUile d’OlIVE VIBTZE ...eeiuveieiiiiiiiiiie ettt ettt ettt sttt e e 11
4.3.Huile d’0live VIEIZE COUTANTE ........eoivieriiiiiiiieiieie sttt 11
4.4 Huile d’olive vierge lampante ...........cccocveieeiiieiie e 11
5. Composition de I’huile d’0liVe .......ccveiiiiiiiciiic e 11
5.1.Fraction saponifiable ..........ccooiiiiiiiii e 12
TR I R ] o= 4 o[- SR 12
5.1.2. ACKUES QF8S. ... euuints ittt bbb 12
5.2.Fraction insaponifiable ... 13
5.2.1. SHAIOIS. ...ttt e 13
5.2.2. TOCOPNBIOIS. . ...t e 13
5.3. COMPOSES ArOMALIGUES ... .eveereeieeeieesiecteesieetesseesteeseessaesteeseessaesseeseesseesseeneesreenseanes 13
5.4.CompoSES PhENOIIGUES. ... .. .oviiiiit it e 13
5.4, PIgMENTS. ...ttt e 14
5.4.2. CarOtlnOTUES. .. ...c.iuitititit i e 14

5.5.ChIOMOPNYIIES. ... .o et 14



5. 6. HYArOCAIDUIES.. ...cvvieeie et e e e nae e 14

6. Technologie d’elaboratoin de I’huile d’olive.. ......cccoocveiiiiiiiii 15
6.1.RECOIE UES OlIVES. .. .ottt e 15
6.2.Effeuillage et lavVage .........cccoveieiiciece e 15
5.3 BrOYAQGE. ... e 16
B.4.MAIAXAGE. ... .. . cooeieeie ettt a e renre e 16
6.5.Extraction de I’huile d’0lIVe ......coovviiiiiiiii i 16
6.5.1. Systéme d’exXtraction Par PreSSION ........cuerrirririeriirrisiesieere et 18
6.5.2. Systéme d’extraction par CENtrifugation...........c.ccocvvivriniirenene e 19
6.5.2.1.SYStEME @ trOIS PRASE. ...c.viviieiieieirie e 19
6.5.2.2.SYStEME & AEUX PRASES ....eciveiriiiieeiie ettt ettt re e ere e 19
6.5.3. Systéme d'extraction par percolation...........ccccocveeererrieneneisieneee s 20
6.5.3.L.SBPAIALION ....cveeeiee ettt anenre s 21
B.6.SEOCKAGE. ......eeieeie et ae e 21
6.7.Conditionnements de I’huile d’0liVe ......cccvveiiiii i 21
7. Rendement et qualité d’huile d’0olive.........cociiiiiiiiiii 22
8. Oxydation de I'huile d’0lIVe.......cccouiiiiiiiiiii e 23
9. CritereS de QUANIE ... ..ooueiie e 23
O LLACKHHITE. ... oot et bbbttt e bbbt 24
9.2.INAICE B PEIOXYUL. ... ittt sttt e e bbb nre s 24
9.3.Absorbance dans I’'UV 4 232 nm €t 270 NIM.....oooiveriiieeiiiee i 24
9.4.Caractérisation organolepPtiQUE ..........ccviveiierieiie e 24
10. CritereS de PUIBLE ..ottt 25
11. Facteurs influencant la qualité de ’huile d’0live ........cccooeiiiiiiiiiiie 26
11.1. FaCteurs agroNOMIQUES .......cveiuerierierrerieriesieeie et st seesne e 26
11.1.1. FActeurs CHIMALIQUES .......c.veeiieiie ettt 26
11.1.2. Facteurs gographiQUES .........ccveiieieeieiie st ese et sra s 26
11.1.3. Facteurs PEAOIOGIGUES .......c.eiuirieiiierieieiisie ettt 26
11.2. Pratiques CUITUIAIES. ... ..ot 26
11.3. Facteurs propres au fruit............co.oviiit i seeene 20
11.3.1. FACLEUIS VAITELAUX . ...\ vttt et et ettt 26
11.3.2. Maturation desS OlIVES. ........c.vuiiiiein e 26

12. Roles biologiques et nutritionnels de I’huile d’olive..................ooiiiiiiniienen. 27

Chapitre 111 : Rosmarinus officinalis L.

I D 1< 14 VU ) § RSP 29
2. Reépartition geographiqUe .........cccceiieiiiiiiiesie s 29
3. DesCription DOTANIGUE........c.viiiieiiies s 29
4. AULIeS apPPEIALIONS .......ccviiieiiee et 30
5. Classification DOTANIQUE .......cvoiviiiiiiiiiicieeee s 30
6. Propri€té€s duU rOMANIN .....cc.eeiiieieiecce ettt ebe e s reereene 31
7. Domaine d'Utilisation de 1a PIante ............cccoiiiiiiiiniiieec e 31
7.1. Industrie agro-alimentaire.............ccviieiiieie e 31



A T AN 31011117215 (o) s DT 31

7.1.2. Alimentation diététique, Tisanes herbales..........ccccevveviievieie e 32
8. Saveur, ardme et valeur NUEFLIONNEIE..........oooviiiiiiic e 32
9. Utilisation traditionnelle et propriétés pharmaceutiques ...........ccevvevverieerecreeseeenn, 32
10. PrinCipes actifS du FOMAITN ........cveiiiiieiierie e 33
10.1. HUIIES ESSENTIEIIES. .....cviviiiiiieiieeee e e 33
10.2. COMPOSES PHENOIIGUES .....veevveeeeeciiecie ettt nneas 33
10.2.1. FIAVONOTUES. ... .eoueieiieiieeieeie sttt sttt be e sreenneanee s 33
10.2.2. ACIAES PhENOTIGUES......ccveeiiiie ettt areas 33

Partie 2 : Méthodologie

R @ o =Tt 1) £ SS 34
2. Présentation du 1aboratoire .........coeieieieiiiiciseeie e 34
3. MELhOAES. . ... .o oo e e raaaeaaan 34
3.1. Matériel de 1aboratoire ULITISE...........cccceiiiiiiciceccere s 34
3.2. MALEriel VEQALAL .........ccveieiecieee e 35
3.2.1. Présentation de la zone de récolte du Rosmarinus officinalis L. ............ccccceevnee. 35
3.2.2. Localisation géographique et présentation de la variété d’olive ..........ccceernrnnee. 36
3.2.3. Echantillonnage. . .. ......ooiiiiiiiiieiie et 37
4. Procédés d’extraction d’huile d’0liVe........ccceiiiiiiiiic i 38
4.1 Procédé A fTOId. ... .oviiiiiiiii e e 38
4.2, ProCede @ ChAUM ..........coiuiiie ettt e e sreeee e 39
4.3.Traitement des huiles d’olive au ROMAarin..........cccccecoviiiiiiiiiiei e 40
4.4, Méthode d’extraction des compos€s Bioactifs .......ccovvvviiiiiiiiiiiiiin e 40
5. Analyses phySIiCO-CRIMIQUES ......cooiviiiiiiiiiiiiiesieee e 42
5.1 ACIHITE TDIE ottt nre s 42
5.2. INdIiCE A& PEIOXYAE......cuieeiiiiieie ettt nre e 43
5.3. Extinction spécifique dans 18S UV ... 44
5.4. Pigments (chlorophylles et caroténoides).........cccvevveiieiieieviece e 44
5.5. Dosage des polyphénols tOtAUX ..........cccreieiiinieine e 45
5.6. Dosage des flavonoTdes ........ccvviuieiiiiiie i 46
5.7. Activité scavenger de I’huile sur le radical DPPHC...........ccccccoiiiiiiic i, 46
5.8. Détermination de 1‘indice TBARS ..o 47
ORS00 o €10 Tod T L RSSO 47
5.8.2. MOUE OPEIALOITE......eueiieiteeeieieste ettt sttt be e 47
5.8.3. Expression des résultats.........coooiiiiiiiiiiiiiiiiiis i 47
6. Traitement StatiStIQUE. ... .ueteet ittt ettt et e e et eeaeenn 47

Partie 3 : Résultats & Discussion

L R ESUIAES. ... ettt et a e 48



1.1. Indices de qualités de I’huile d’0live .........ccviiiiiiiiic, 48

L1 1LACIAIEE TIDIC. . ...ttt 48
1.1.2.IN0ICE A& PEIOXYUR. ...ttt 50
1.2.3. Extinction spécifique dans les UV (K232 & K270) ......cccccevveveiiieieeie e 52
1.2.4.Degré d’oxydation des lipides (Thars) ..........cceevreeiieiiniinienieese e 54
1.3.TENEUN €N PIJIMENTS ...e.veeivreie ettt sre et e e te e re e te et e s raesreenneaneenraennas 56
1.3.1. ChIOrOPNYHIE ... 56
1.3.2. CArOtENOTUES ...ttt ettt bbbt sb et 57
1.3.3. Composés PheNOHIQUES TOLAUX ......c.eeiveeiieeiiiieeiie et 59
1.3.4. FIaVOnOTA@S. .. ... vtent ittt sttt ettt st sbe et ennea e 60
1.4. Evaluation de ’activité antioxydante de 1’huile d’olive........cccccoiriiiiiiiiiiicne 62
1.4.1. Pourcentage d’ InhibitioN..........cooviiiiiiiiiiicc e 63
1.4.2. Evaluation de PECS0. ... e e 64
2. DISCUSSION. ...ttt et b e bbbt n e 66
2.1. Indices de qualités de ’huile d’0liVe ........cccoeiiiiiiiiie e 66
2.1.0, ACIItE IDIC. . ....it i 66
2.1.2. INAICE 0B PEIOXYUE......vvi ittt 67
2.1.3. Extinction spécifique dans les UV (K232 & K270) .......cccevviieiviieiieie e 68
2.1.4. Degré d’oxydation des lipides (Thars) ..........ccovvrvvireeiiiiieiieiice e 68
2.1.Composition de IRUile ........ccociiiiiiiiiiiciic s 69
2.1.1. ChIOrOPNYIIE ... 69
2.1.2. CArOLENOTARS .....cveveeeieeteete ettt bttt sttt bbbt b e 70
2.1.3. FIAVONOTUES. ...ttt bbb 70
2.1.4. Composés phénoliques tOtaUX .............oun i 71
2.2. Evaluation de ’activité antioxydante de I’huile d’olive.........cccoceviiiiiiiniiiinnnn 71
2.2.1. Pourcentage d INhibitioN. .......ocviiieiiiiiiiieic e 72
2.2.2.Evaluation de PECS0.........ccooiiiiiiiee et 73
CONCIUSION BT PEFSPECTIVES ......ovviieietisii et 74

Références



Partie 1 :

Etude Gibliographique



Chapitre 1 : Olivier



Partie 1 : Etude bibliographique Chapitre I : L’olivier

Chapitre | : L’olivier
1. Historique :

La culture de l'olivier est trés ancienne. Son histoire se confond avec celle du bassin
méditerranéen, elle est apparue progressivement 10 000 ans avant notre ére (Chevalier,
1948). L'origine de l'olivier se situe en Asie mineure depuis six mille ans avant J.C. Il est
apparu en premier temps en Palestine, la Syrie et le Liban. La culture de l'olivier a
poursuivi son expansion en dehors de la Méditerranée avec la découverte de I'Amérique en
1492. En 1560, l'olivier est retrouvé au Mexique, puis au Pérou, en Californie, au Chili et
enfin en Argentine (Chevalier, 1948).

Au cours des périodes plus récentes, l'olivier est connu en Afrique du Sud, en
Australie, au Japon et en Chine. L'olivier reste cependant une culture méditerranéenne par
excellence. Peu a peu, au gré des mouvements et des conquétes, 1’olivier se répandit sur
tout le pourtour méditerranéen : Italie, Espagne, Algérie, Tunisie, Maroc...etc. (Breton et
al., 2006).

2. L’oléiculture dans le monde et en Algérie :

Selon YVON (2006), la production mondiale oléicole est destinée aux huileries,
elle est de I’ordre de 2 730 000 tonnes d’olives au cours du quinquennat 2000/2005. Sur les
900 millions d’oliviers, existants dans le monde 97 % des surfaces sont situées dans le
bassin méditerranéen. A elle seule, la région méditerranéenne produit 98 % de la
production mondiale en huile d’olive. Cette production est cependant presque insignifiante
par rapport aux autres huiles d’origine végétale. Elle lui confére le 6¢me rang par rapport

aux autres huiles de graines végétales.

La culture de I’olivier revét une importance non négligeable pour I’Algérie et
surtout la Kabylie sur une surface totale d’environ 500.000 ha pour plus de 28 millions
darbres.  Selon les chiffres avancés par I'Instance internationale de contrdle de la
production d'huile d'olive, I'Algérie a produit lors de la saison 2016/2017, 66.700 tonnes
d'huile d'olive contre 80.000 tonnes en 2017/2018, occupant ainsi la IX éme place au

niveau mondial.

Pour moderniser cette filiere en difficultés, le ministére de 1’agriculture a mis en
9

ceuvre des mesures incitatives a la production en faveur des professionnels de 1’oléiculture.
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Un programme qui entre dans le cadre de la Politique de Renouveau Agriculture et Rurale
(PRAR) en Algérie (Figure 01).

3. Variétés d’olive les plus cultivés en Algérie :

Parmi les variétés locales, donc rustiques c’est a dire qui nécessitent pas de gros

moyens pour leur maintien nous avons :

- La variété chemllal qui se rencontre dans toute la Kabylie du littoral au sud de
mchedallah, et la vallée de la Soummam, elle considérée comme étant bonne

productrice de I’huile de bonne qualité.

- L'oliveraie en 1999

2 :Chlef 17 : MOSTAGANEM 6 : BEJAIA
13 : TELEMICEN 10:BOUIRA 1%: SETIF
I9:MASCAR  41: SOUK AHRAS 9 : BLIDA
15 :JIJEL 35 :BOUMERDES 15: TIZI-OUAOU
21:5KIKDA 44 : AINDEFLA 34 : BOREDJBOU
AREERILS 41 : TIPAZA 24 : GUELMA

- Nouwvelle aire oléicole

3: LAGHOUAT 4: 0.E.BOUVACGHI

£ :BATNA T:BISKRA

8 : BECHAR 12 : TEBESSA
14 : TIARET 17 : DJELFA
10 : 5AIDA 15 : M'SILA

31 : ELBAYEDH 39 : EL-OUED
40 : KHENCHLA 45 : NAAMA

Figure 01. Carte oléicole d’Algérie (Boukhari, 2013/2014).

- Les variétés limli, azeradj et bouchok, se rencontrent surtout dans la vallée de la
Soummam, ces quatre variétés a elles seules représentent les trois quart de la
production oléicole nationale.

- La variété de la sigoise qui est une variété de consommation plus que productrice
de I’huile de la région de sig, donc de 1’ouest du pays, elle produit d’excellence
olive de table (Boukhari, 2013/2014).

Les variétés introduites, pour la majorité durant I’époque coloniale sont :

- La cornicabra, la sevillane, la lucque, leccino sont pour la majorit¢ d’origine
italienne ou francaise et se sont bien adaptées aux conditions climatiques de notre
pays. (Boukhari, 2013/2014).
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4, Définition de D’olive

Le fruit de I’olivier, I’olive, est une drupe charnue ayant une forme plus au moins
ovale, a peau lisse. Elle est constituée de 1’extérieur vers l’intérieur de trois parties :

I’épicarpe, le mésocarpe et ’endocarpe (Fedeli, 1997) (Figure2).
4.1. Epicarpe

L’¢épicarpe, composé de 1’épiderme et de la cuticule, représente 1 a 3 % du poids du
fruit. Il est constitué en plus grande partie d’acides gras accompagnés d’alcools et de leurs
esters, des composés aromatiques et des chlorophylles. Sa couleur varie du vert au début de
maturation au vert a jaunatre, rose violacé, violet et noir a pleine maturité. Ces variations
de couleur sont liées a la composition en pigments dans le fruit (Cortesi et al., 2000a ;
Bianchi, 2003).

4.2.Mésocarpe :

Le mésocarpe, déenommé également la pulpe, représente 70 a 80 % du poids du
fruit. 1l renferme dans une matrice essentiellement protéique une solution aqueuse, dont les
solutés sont fondamentalement des sucres, accompagnés d’une série d’acides organiques,
de phénols simples et complexes, libres ou liés aux sucres, des composants d’ardmes
liposolubles. Le mésocarpe renferme la plus grande partie d’huile (96 a 98 %) qui se trouve
sous forme libre dans des vacuoles et sous forme liée a I’intérieur du cytoplasme (Cortesi

et al., 2000a ; Bianchi, 2003; EI Antari et al., 2003a).
4.3.Endocarpe :

Tres caractéristique de la variété, I’endocarpe (noyau) représente 18 a 22 % du
poids du fruit. 1l est composé de deux sous systeme : le premier constitué par la partie la
plus externe de la graine, le second constitué par la matrice protéique, contenant la

composante lipidique et la composante hydrophile (Cortesi et al., 2000a; Bianchi, 2003).
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Figure 02. Coupe longitudinale et transversale de 1’olive (Breton et al., 2009).

5. Composition chimique de I’olive

Tableau 01. Compositions chimique de I’olive (Laurent et Barnouin, 2000).

Constituants Teneurs (pour 100g de matiere fraiche)
Eau 689 (70 a 75%)

Lipides 20g (17 a 30%)

Glucides 109 (12%)

Protéines 1g (1%)

Acides organiques Trace

Sels mineraux « mg »

- Sodium (Na) 128

- Fer (Fe) 2.9

- Calcium (Ca) 122

- Magnésium (Mg) 2

- Soufre (S) 27

- Manganése (Mn) 2

- Phosphore (P) 14

- Cuivre (Cu) 0.2

- Chlore (CI) 4
Vitamines « mg »

- Vitamines E 238 — 352

- Vitamines B1 0.54-11

- Vitamines A 0.15-0.23
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Les principaux constituants de 1’olive sont 1’eau, les polysaccharides et les
triglycérides en plus d’autres constituants présents en petites quantités qui conferent a
I’huile d’une part, une partie de ses qualités gustatives et nutritionnelles et d’autre part sa
stabilité oxydative. Cette composition est influencée par le cultivar, les conditions
agronomiques et le degré de maturité du fruit (Zarrouk et al., 1996; Gomez-Rico et al.,

2008). Les principaux constituants de 1’olive sont représentés dans le (Tableau 1).

Aussi, Ce fruit renferme de nombreux constituants en particulier des lipides qui lui

donnent son fort pouvoir énergétique (Loussert et Brousse ; 1978).

Tableau 02. La composition du fruit d’olives en lipides.(Loussert et Brousse,

1978).

Composés majeurs
Triacylglycérols (TAG)
composés glycéridiques
Acides gras libres (AGL)
Mono acylglycérols (MAG)
Di acylglycérols (DAG)
Compostions des acides gras
AGS:

Acide linoléique

Acide arachidonique

Acide linolénique

Acide palmitique

AGMI :

Acide oléique

Acide palmitoléique

Composés mineurs
Stérols

alcools aliphatiques
caroténoides
chlorophylle
hydrates de carbone

Pourcentage

7%
2%
0,5%
10%

74%
0,5%

La grande partie de 1’huile (96 a 98%) se trouve dans le mésocarpe. Dans la cellule,

I’huile d’olive existe sous deux formes :

- Forme dite libre dans les vacuoles.

- Une forme liée a I’intérieur du cytoplasme. Cette forme de I’huile est difficile a

extraire est entrainée avec les pertes (Roehly, 2000).
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Chapitre Il : L’huile d’olive
1. Consommation de I’huile d’olive en Algérie :

La consommation de I’huile d’olive pour chaque algérien ne dépasse pas le 1.5kg par
an. La quantité d’huile d’olive consommée par individu algérien demeure faible par rapport a
la quantité produite localement, estimant que le prix élevé de I’huile d’olive était derriere le
faible taux de consommation de cet aliment. A cela, il faut associer la faiblesse de la
production locale a cause des pratiques culturelles enracinées dans des habitudes sociales
ancestrales peu ouvertes a l'innovation. Malgreé cela, les statistiques montrent cependant une
augmentation sensible de la consommation de 1’huile d’olive ces derniéres années grace a
I’évolution de la production, de la qualité et la prise de conscience de la population algérienne

quant a ses bienfaits. (Figure 03).

consommations en tonnes
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Figure 03. La consommation de I’huile d’olive en Algérie (en tonnes). (COI 2018).
2. Production mondiale en huile d’olive

La production de I’huile d’olive principalement réunie dans les pays du pourtour
méditerranéen et au sud de I’Europe, ou une production mondiale de 75% est produite par
I’Espagne, I’Italie, la Gréce, et le Portugal (COI, 2015). Elles produisent plus de 2, 500,000

tonnes /ans de la production mondiale de I’huile d’olive.

Le Conseil Oléicole International (COI, 2016) estime la production mondiale de
I’huile d’olive a 2 713 500 t en 2016/2017, dont 2 519 000 t dans les pays membres du COL.
Cette production a connu une réduction de 14% par rapport a 2015/2016. Les pays européens
produiraient 1 923 000 t, soit 17% de moins qu’en 2015/16. L’Espagne, avec une production
estimee de 1 311 300 t (- 6 %). Apres la Grece, avec 260 000 t (- 19 %) ; I’Italie avec 243 000
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t (- 49 %) ; le Portugal, avec 93 600 t (- 14 %) ; la production en Tunisie 100 000 t (- 29 %) ;
au Maroc 110 000 t (- 15 %) ; en Algérie 74 000 t ( - 11 %) ; en Jordanie 23 000 t (- 22 %) ;
au Liban 20 000 t (- 13 %) ; en Argentine et en Libye 15 500 t, soit (- 18 % et -14 %
respectivement). Par contre, la production augmenterait de 24 % en Turquie (177 000 t) ; en
Egypte 27 000 t (+8%) et en Albanie 11 000 t (+ 5 %).

Parmi les importants pays producteurs européens d’huile d’olive, on distingue
I’Espagne dont la production est significativement trés élevée, elle est de 1 283 600 t pour la
compagne oléicole 2016/2017.

L’ Algérie posséde un climat adéquat a la culture de 1’olivier. Elle se positionne apres
I’Espagne, 1’Italie, la Gréce et la Tunisie qui sont par ordre d’importance, les plus grands

producteurs d’huile d’olive dans le monde. (Tableau 3).

Tableau 3. Les prévisions de la production mondiale d’huile d’olive (campagne
2017/2018) (COl, 2017).

1150 000
320 000

300 000
110 000
1 896 000
220 000
180 000
120 000
80 000
37 500
25000
25000
2 854 000

3. Définition de I’huile d’olive vierges et extra vierge :

Huile d’olive vierge et extra-vierge (en France, vierges extra): sont, d’apres la

définition du COI, « obtenues du fruit de 1’olivier uniquement par des procédés mécaniques

D
ﬁ“
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ou d’autres procédés physiques dans les conditions, thermiques notamment, qui n’entrainent
pas d’altération de 1’huile, et n’ayant subi aucun traitement autre que le lavage, la décantation,

la centrifugation et la filtration ».
4. Les catégories de I’huile d’olive :

Les catégories d’huile d’olive sont établies par le Conseil Oléicole International (COIl,

2015) sont comme suite :
v" Huile d’olive vierge extra :

C’est une huile d’olive vierge dont I’acidité libre exprimée en acide oléique est au
maximum de 0,8 g/100 g et dont les autres caractéristiques correspondent a celles

indiquées pour cette catégorie (Codex alimentarius, 2015).
v Huile d’olive vierge :

C’est une huile d’olive vierge dont 1’acidité libre exprimée en acide oléique avec
un maximum de 2 g/100 g et dont les autres caractéristiques correspondent a celles

prescrites pour cette catégorie (Codex alimentarius, 2015).
v Huile d’olive vierge courante :

C’est une huile d’olive vierge dont 1’acidité libre exprimée en acide oléique a un
maximum de 3,3 g/100 g et dont les autres caractéristiques correspondent a celles

prescrites pour cette catégorie (Codex alimentarius, 2015).
v Huile d’olive vierge lampante :

C’est une huile d’olive vierge dont 1’acidité libre exprimée en acide oléique a un
maximum de 3,3 g/100 g et les autres caractéristiques sont conformes a celle

prévues pour cette catégorie (C.O.1., 2015).
5. Composition de I’huile d’olive :

Les lipides de I’huile d’olive contiennent une fraction principale dite saponifiable
(triglycérides, etc.) et une fraction mineure insaponifiable (stérols, caroténoides, etc.) (Veillet,
2010). Cette composition dépend largement de la variété du fruit, des conditions
agronomiques, du degré de maturité, des procédés d’extraction et des conditions de stockages

(Cichelli et Pertesana, 2004).

11
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5.1.Fraction saponifiable :

Cette fraction représente 99 % de I’huile d’olive et elle est constituée
fondamentalement d’acides gras et de glycérols (Karleskind, 1992; Benlemlih et Ghanam,
2012).

5.1.1. Glycérides :

Ce sont les composants majoritaires de ’huile d’olive (95,4%), les diglycerides ne
représentent qu’environ 1-2,8% (Zarrouk et al., 1996; Boskouet al., 2006). Lesprincipaux
triglycérides de 1’huile d’olive sont : la trioléine, la dioléopalmitine, la dioléolinoléine, la

palmitooléolinoleine « POL » et la dioléostéarine « SOO » (Giovanna et al., 1999).
5.1.2. Acidesgras:

L’huile d’olive présente un profil en acides gras (Tableau 4) dominé par I’acide
oléique (C18: 1) présent en grande quantité (55 a 83 %) et renferme une faible teneur en
acides gras polyinsaturés (Ryan et al., 1998). La composition de I’huile d’olive en acides gras

joue un réle important au niveau de sa qualité nutritionnelle (Douzane et al., 2012).

Tableau 04.Composition moyenne en acides gras de I’huile d’olive analysée par

chromatographie en phase gazeuse (% m/m d’esters méthyliques) (COI, 2015).

Acides gras Symboles Limite de variabilité(%o)
Acide myristique Cl14:0 <0,03
Acide palmitique C16 :0 7,5-20,0
Acide palmitoléique Cl16:1 0,3-35
Acide heptadécanoique C17:0 <0,3
Acide heptadécénoique Cl7:1 <03
Acide stéarique C18 :0 0,5-5,0
Acide oléique C18:1 55,0 - 83,0
Acide linoléique C18:2 25-21,0
Acide linolénique C18 3 <10
Acide arachidique C20:0 <0,6
Acide gadoléique C20:1 <0,4
Acide béhénique C22:0 <0,2
Acide lignocérique C24:0 <0,2

12
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5.2. Fraction insaponifiable

La fraction insaponifiable contient des constituants dits « mineurs» car ils présentent
de faibles proportions dans la composition chimique de I'huile d'olive, mais qui lui apportent
une valeur biologique d'une grande importance. L'insaponifiable représente de 0,4 a 0,8 % de
I'nuile d'olive (Henry, 2003).

5.2.1. Stérols:

Les stérols constituent une fraction importante de 1’insaponifiable ; ils en représentent
entre 10 & 15 %. La quantité totale de stérols dans I'huile d'olive extra vierge varie de 113 a
265 mg/100 g (Essiari, 2014). Plusieurs études ont identifié trois principaux stérols dans les
huiles d’olive : le B-sitostérol, le campestérol et le stigmastérol (Stiti et al., 2002; Bentemime
et al., 2008).

5.2.2. Tocophérols :

Les tocophérols se présentent sous quatre formes ; o tocophérols (comprend 95% des
tocophérols totaux), B3, y tocophérols et 6 tocophérols. Ils different par le nombre et la position
des groupements méthyles sur le noyau aromatique (Azzi et Stocker, 2000). lls contribuent a

la stabilité oxydative et aux qualités nutritionnelles de ’huile d’olive (Haddam et al., 2014).
5.3. Composés aromatiques :

L’huile d’olive est intéressante d’un point de vue nutritionnel, elle est surtout
appréciée pour son golt et ses arbmes particuliers. Les composés aromatiques sont des
molécules de faible poids moléculaire possédant une volatilité a température ambiante
(Veillet, 2010). Ils sont constitués d’un mélange de composés volatils tels que les
hydrocarbures, les aldéhydes, les alcools, les cétones, les furanes et les esters (Vichi et al.,
2003; Luna et al., 2006). L’odeur de I’huile est due a la capacité de certaines de ces

molécules volatiles a atteindre les récepteurs olfactifs du nez (Angerosa, 2002).
5.4.Composés phénoliques :

L’huile d’olive est riche en composés phénoliques mineurs, en particulier
I’hydroxytyrosol; molécule bioactive, puissante comme antioxydant et représentant une action
anti-inflammatoire (Jose et al., 2015; Antoni et al., 2016). Ces substances sont responsables
de la bonne stabilit¢ a 1’oxydation des huiles d’olive vierges et possedent d’intéressantes

propriétés nutritionnelles et organoleptiques (Ollivier et al., 2004).

13
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Les composés phénoliques de 1’huile d’olive sont répartis en quatre classes des
phénols simples issus de la décarboxylation de 1’acide shikimique. On trouve parmi les
phénols simples 1’acide gallique, ’acide vanillique qui sont des dérivés hydroxybenzoiques,
I’acide caf€ique et 1’acide sinapique qui sont des dérivés hydroxycinnamiques (Ramirez-
Tortosa et al., 2006). D’un autre c6té, 1’huile d’olive contient des sécoiridoides qui sont des
composés glycosylés issus du métabolisme secondaire des terpenes, ils dérivent de
I’oléuropéine, du démethyloleuropéine et du ligtroside (Soler, 2000; Servili et al., 2004) et
des molécules plus complexes comme les lignanes (4,15mg/100g dans ’huile vierge extra et
0,73mg/100g dans I’huile raffinée) (Owen et al., 2000). Enfin, les flavonoides qui constituent
une énorme classe de composes phénoliques naturels peuvent se présenter sous forme de
monomeres, de dimeéres et d'oligoméres supérieurs (Macheix et al., 2005). Les flavonoides
sont subdivisés en flavones, flavonols, flavonone et flavanols (Bendini et al., 2007).

5.4.1. Pigments :

Ils sont responsables de la couleur vert et jaunatre de 1’huile d’olive (Cichelli et al.,

2004), on distingue deux types :
5.4.1.1. Caroténoides :

Le B-caroténe et la lutéine sont les caroténoides les plus importants dans 1’huile
d’olive a raison de 1,0 a 2,7 ppm et 0,9 a 2,3 ppm respectivement (Psomiadou et Tsimidou,
2002). Leur teneur dans I’huile d’olive dépend de la variété, du degré de maturité, des

conditions environnementales, du procédés d’extraction et des conditions de stockages

(Criado et al., 2004; Giuffrida et al., 2007).
5.4.1.2. Chlorophylles :

Les chlorophylles a et b sont naturellement présentes dans les olives fraiches, les
phéophytines a et b présentent 40 a 80% des chlorophylles totaux de I’huile et qui sont
formées durant I’extraction (Ghalmi, 2012 ; Criado et al., 2007).

5.5.Hydrocarbures :

Le squaléne est le principal hydrocarbure de I’huile d’olive, sa présence dans I’huile
d’olive est d’environ 400-450mg/100g, 1’huile d’olive contient aussi d’autres hydrocarbures,

mais en trés faibles quantités tels que le B-carotene (Kiritsakis et Markakis, 1988).
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6. Technologie d’élaboration de I’huile d’olive :

La qualité de I’huile d’olive vierge est tributaire & de nombreux facteurs, allant du
stade de la culture de D’olivier, aux étapes successives de récolte, de stockage et de
transformationdes olives. Le processus technologique est 1’un des facteurs les plus importants

qui affecte cette qualité (Di Giovacchino, 1999; Del Caro et al., 2006).

L’élaboration de I’huile d’olive vierge comprend une série de processus mécaniques
et/ou physiques ayant pour objectif fondamental de séparer le jus huileux de I’ensemble des

produits présents dans la masse d’olive triturée (Alba Mendoza, 1999).
6.1.Récolte des olives :

Pour produire une huile de qualité, il est important que les olives soient de bonne
qualité (fruits non abimés, au stade optimal de maturité) et dans un bon état sanitaire au

moment de la récolte (El Antari et al., 2000).

La modalité de récolte des fruits, est un facteur parmi d’autres ayant une incidence sur
la qualité de I’huile d’olive vierge, il est donc nécessaire de récolter les olives sur 1’arbre, a la
main ou a I’aide de moyens mécaniques et d’éviter de ramasser les olives tombées par terre et
les pratiques qui nuisent aux fruits et aux arbres comme le gaulage qui provoque la blessure
des fruits (Cavusoglu et Oktar, 1994; El Antari et al., 2000).

6.2. Effeuillage et lavage :

L’opération d’effeuillage est effectuée a 1’aide d’un appareil automatique muni d’un
systéme d’aspiration, a défaut de disposer d’un systéme mécanique, cette opération peut étre
réalisée manuellement. Cette étape est nécessaire pour éviter une coloration trop verdatre de
I’huile se traduisant par un exces d’amertume et I’obtention d’une huile ayant une flaveur
caractéristigue dénommée « feuilles vertes » ou « fruité vert herbacé » qui ne plait pas

toujours aux consommateurs (Di Giovacchino, 1991; Chimi, 2001).

Apres I’effeuillage, il convient de procéder au lavage des olives, pour les débarrasser
de toutes les impuretés (terre, poussiere, résidus des produits phytosanitaires) qui risquent
d’altérer la qualité de 1’huile d’olive vierge car certaines traces métalliques dans les terres sont
des catalyseurs de ’oxydation de 1’huile réduisant ainsi sa conservation (Uzzan, 1994;

Chimi, 2001).
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6.3.Broyage :

La majorit¢ de I’huile présente dans les olives est contenue dans les cellules du
mésocarpe de la drupe renfermée pour la plupart dans les vacuoles et dispersée dans le tissu
colloidale du cytoplasme, il est donc nécessaire de libérer ces gouttelettes d’huile en
soumettant les olives propres a un broyage poussé qui vise a faire éclater la drupe gorgée
d’huile, a permettre le concassage du noyau et I’écrasement de 1’amande, ceci au moyen de
broyeurs a meules en (granite ou pierre) ou de broyeurs métalliques (a marteaux fixes ou

mobiles, a dents ou a disques, a rouleaux...) (Di Giovacchino, 1991; Artajo, 2006).

Le broyage des olives ne doit étre trop grossier, ni trop fin. 1l doit étre adapté a leur
degré de maturité. Selon la norme du Conseil Oléicole International (COIl), 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 1’huile produite s’oxydent en présence de 1’air et

cette derniere perd sa qualité (Ouaouich et Chimi, 2007).
6.4.Malaxage :

Aussitot apres le broyage des olives, il est procédé a I’opération de malaxage, qui
consiste en un brassage lent et continu de la pate d’olive pour favoriser la réunion des
gouttelettes d’huile avec la formation de gouttes plus grosses et parfaire le broyage
(DiGiovacchino, 1991; Angerosa et al., 2001). Selon Di-Giovacchino (1999), pour obtenir
une huile de bonne qualité, I’opération de malaxage doit avoir une durée maximale de 30 min
dans le cas du systéeme de la pression et de 60 min au maximum pour le systeme de la

centrifugation a 2 ou a 3 phases.

Le malaxage est une étape tres contrélée 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 I’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 (Veillet, 2010).
6.5.Extraction de I’huile d’olive :

La méthode d’extraction idéale est celle qui donne le rendement en huile le plus éleve,
sans altérer ni la qualit¢é ni la composition naturelle de 1’huile. Elle consiste a utiliser
seulement des méthodes mécaniques en évitant ’utilisation des produits chimiques et les

réactions enzymatiques qui pourraient changer sa composition naturelle. Les méthodes
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d'extraction se rattachent a trois types fondamentaux (pression, centrifugation et percolation).
(Figure 04).

Olive

l

Lavage

v
Broyage

v
Malaxage

v
Systéme d’extraction

!

l |

Pression Centrifugation Percolation

Huile + eau Grignons 2 phases 3 phases

de végétation

v

Huile Eau Huile Eau de Huile Eaude Grignons Huile +Eau
de végétation vegeétation vegetation de végétation+
Grignons

Figure 04. Diagramme des procédures d’extraction (Fares, 2002).
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6.5.1. Systéme d’extraction par pression :

Ce systeme, dont le processus d'extraction est illustré dans la figure 05, utilise des
presses métalliques a vis ou, le cas échéant, des presses hydrauliques. 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 maniére
progressive. La durée totale de I'opération de pressage, réalisée en une seule fois, varie entre
453 60 mn.

Le systeme de presse peut donner une huile riche en polyphénols permettant de la
conserver convenablement, propre a la consommation selon les caractéristiques
physicochimiques mises en ceuvre par la réglementation en vigueur, mais peut étre déclassée
par les propriétés organoleptiques, surtout le défaut du critere de godt lié au goQt "scourtin” et

le godit "margines".

L’avantage de ce systéme est la production d’une huile pressée a froid et de bonne
qualité lorsque les bonnes pratiques d’extraction d’huile et d’hygiéne sont respectées (Chimi,

2006) (Figure 5).

Extractian de

Lavage +broyage 1 huile
Remplissage des
soouiting
LS
~-l =3 ®

c. -
o s 8

%_A Decaniation

Huile
d ‘alive

Figure 5. Processus d’extraction d’huile par le systéme de pression (Discontinu)
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6.5.2. Systéme d'extraction par centrifugation :

L’extraction par centrifugation présente les avantages suivants: un faible degré
d’encombrement, une grande puissance de travail et un faible besoin en main d’ceuvre.

Deux systémes d’extraction par centrifugation (figure 6) sont actuellement utilisés :
» Systéme a trois phases :

La pate obtenue apres broyage des olives passe dans une centrifugeuse horizontale ou
s’effectue la séparation entre I’huile, la phase aqueuse et les grignons. Par la suite la phase
huileuse et la phase aqueuse subissent chacune une centrifugation verticale pour une bonne

séparation entre huile et margine. Ce systeéme nécessite I’addition d’une grande quantité d’eau

a la pate d’olive (EI Murr, 2005).

L'introduction de ces installations “continues” a permis de réduire les codts de
transformation et la durée de stockage des olives, avec comme consequence, une production
oléicole de moindre acidité. Cependant, étant donné les apports élevés en eau chaude (40 a
60% du poids de la pate), I'nuile extraite se trouve appauvrie en composés aromatiques et en

composés phénoliques avec comme conséquence une résistance plus faible a I'oxydation.
» Systéme a deux phases :

Ce systéme est caractéris¢ par 1’utilisation d’une centrifugation a 2 phases (huile et
grignons) qui ne nécessite pas l'adjonction d'eau pour la séparation des phases huileuses et

solides contenant les grignons et les margines.

Les caractéristiques qualitatives et organoleptiques des huiles obtenues avec le
décanteur a 2 phases sont conformes avec la réglementation en vigueur. En plus, ces huiles
sont plus riches en polyphénols totaux et en diphénols que celles obtenues avec le décanteur
conventionnel a 3 phases ou le systeme presse. Il en résulte une plus grande stabilité
oxydative des huiles extraites en comparaison avec le décanteur conventionnel a 3 phases ou

le systeme de presse (Chimi, 2006).
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TROIS PHASES DEUX PHASES
avec consommation d'eau ot nl consommation d'eau nl
production de margines production de margines
<
olives e oitves -

Figure 6.Comparaison entre les deux systémes d’extraction deux phases et trois

phases.
6.5.3. Systéme d'extraction par percolation :

La séparation des phases liquides de la phase solide est basée sur la différence entre les
tensions interfaciales que présente 1’huile et les margines par rapport a une lame d’acier qui,

de facon continue, plonge dans le mélange pour en sortir aussitt (Di Giovachino, 1991).

Ce systeme permet de tirer en moyenne pres de 70 % d’huile contenue dans la pate

d’olive (Solinas, 1992).

D
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6.5.3.1. Séparation :

Les motts huileux obtenus des différents procédés d’extraction doivent subir un
traitement final afin de séparer 1’huile completement des margines. Deux procédes sont

habituellement utilisés.

» Décantation : Elle se fait dans des bassins et repose sur la différence de

densité existante entre 1’huile et I’eau de végétation (Chabour, 1986).

» Centrifugation : Elle est réalisée dans les séparateurs centrifuges verticaux a
décharge automatique, en donnant d’une part I’huile et d’autre part une phase

aqueuse appelée eau de végétation ou margine.

Afin d’obtenir de I’huile d’olive vierge de qualité, il convient d’effectuer la séparation
par centrifugation. En effet, la décantation naturelle est une opération lente, le contacte

prolongé de I’huile avec les margine présente un risque de contamination du produit (COI,

2000).

Quel que soit le systeme d'extraction, les résidus générés sont évacués dans la nature

sans aucune valorisation (eau de végétation et du grignon). (Ghezlaoui, 2011)
6.6. Stockage :

Le stockage huile d’olive ce fait dans : Des citernes, containers, cuves, permettant la

distribution en vrac :

e Des citernes, containers, cuves, permettant la distribution en vrac
e Des fiits métalliques, dont les parois intérieures devraient étre recouvertes d’un
vernis adéquat.

6.7. Conditionnements de I’huile d’olive :

Conformément aux normes du COI les huiles d’olives destinées au commerce doivent
étre conditionnées dans des récipients qui garantissent les normes d’hygiene alimentaire. Ces

récipients doivent étre :

v’ Citernes, conteneurs ou cuves permettant le transport en vrac de I’huile d’olive.
v' Flts métalliques en bonnes conditions, fermés hermétiquement et dont les parois

intérieures sont recouvertes d’un vernis adéquat.
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v Boites lithographiées, neuves, hermétiqguement fermées et dont les parois intérieures
sont recouvertes d’un vernis adéquat ;
v' Bidons et bouteilles en verre fabriqués a base de matériaux macromoléculaire

appropriés.
Pour que I’huile ne se détériore pas, il faudra prendre en compte :

- Emballer les récipients pour les protéger de la lumiére et de la température extérieure
(la chaleur).

- L’oxygene présent dans I’espace de téte du récipient et celui dissous dans 1’huile.

- Le temps entre le conditionnement et la consommation, qui doit étre le plus court

possible.

Les contenances sont variables de 25 centilitres a 1 litre pour les bouteilles en verre etde 1a 5

litres pour les boites et les fats métalliques (COI, 2013).
7. Rendement et qualité d’huile d’olive :

L'amélioration de la qualité et de la compétitivité de I'huile d'olive passent par une
modernisation de l'activité. Elle concerne les méthodes d'amélioration de la qualité dans
toutes les étapes de la chaine de production, de transformation, de conditionnement et de
commercialisation en commencant sur le terrain ou les meilleures pratiques agronomiques
doivent étre appliquées, puis a I'huilerie ou doivent étre adoptées des méthodes modernes

d'extraction.

L'olivier est un arbre résistant qui demande néanmoins beaucoup de soins et de
patience pour donner des olives en quantité suffisante. Livré a lui-méme, l'olivier ne donne
des fruits qu'une année sur deux. A partir de 8 ans et jusqu'a sa centiéme année en moyenne,
l'olivier produit en quantité. Dans I'némisphere nord, les plantations comptent de 100 a 250
arbres par hectare. Un arbre produit de 15 a 50 kilos d'olives par an. C'est lorsqu'il est élevé
dans des conditions extrémes que l'olivier donne la meilleure huile. De la qualité, mais peu de
quantité. (Lazzeri, 2009).

Ainsi, les oliviers plantés a l'intérieur des terres, sur des pentes arides comme celles
que l'on trouve dans certaines régions d'ltalie, donnent jusqu'a 20 fois moins d'olives que ceux
qui poussent sur la cote. Le rendement définit la quantité d'huile produite a partir d'un poids
donné d'olives. Pour obtenir 1 litre d’huile, il faut en moyenne 5 kilos d’olives (soit une rente

de 20%). Si les olives sont cueillies a l'avance, ce qui se fait habituellement pour produire les
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huiles fruitées, des huiles aux fragrances plus nettes et avec plus de vitamines et
d'antioxydants, alors la rente des olives est moindre (il faut plus de 5 kg d'olives pour 1 litre
d'huile fruitée vert). (Lazzeri, 2009).

8. Oxydation de I’huile d’olive

L’oxydation est un mécanisme qui se produit par plusieurs réactions, ce qui provoque
la formation des radicaux libres, ces derniers sont des espéces chimiques (atomes ou
molécules) qui possédent un électron non apparié sur la couche électronique externe.
L’oxydation constitue un facteur majeur pour la détérioration de la qualité¢ de I’huile d’olive.
Plusieurs facteurs influencent 1’oxydation des huiles tels que : la température, la lumiére, etc.
(C.0O.1., 2011; Pristouri et al., 2010; Ash et al., 2014). Ces facteurs affectent la qualité
d’huile d’olive par la perte de la valeur nutritionnelle, développement de 1’odeur désagréable

et le goQt de rance (Hrncirik et al., 2005; Miao et al., 2018).

L'huile d’olive vierge subit une oxydation pendant son stockage, cette oxydation est le
résultat de la photo-oxydation et de 1’auto-oxydation. Cette derniere dépend du degré
d’insaturation de I’huile et la photo-oxydation qui est influencée 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 al., 2005; Papadimitriou et al., 2006;
Pristouri et al., 2010). La stabilit¢ de I’huile est influencée par les antioxydants, qui sont
définis comme étant «toute substance qui, lorsqu’elle est présente a des faibles concentrations
par rapport a ceux d’un substrat oxydable, retarde considérablement ou empéche 1’oxydation

de ce substrat » (Papadimitriou et al., 2006; Benlemlih et al., 2016).
9. Critéres de qualité :

La «qualité » est la somme d’un certain nombre de caractéristiques ou d’attributs
individuels qui sont importants pour mesure le degré d’acceptation d’un produit par le
consommateur (Christopoulou et al., 1995). Conformément au reglement N°2568/91 de la
communauté européenne modifiée en 2002 et la norme commerciale du conseil oléicole
international (COI, 2018), les attributs qui déterminent la qualité de 1’huile d’olive sont
I’acidité, les valeurs d’extinctions spécifiques dans I’'UV a 232 nm et 270 nm, I’indice de

peroxyde et la notation organoleptique (Kalua et al., 2006).
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9.1.Acidité :

L’acidité est un critére important aux fins de la destination de I’huile d’olive a la
consommation alimentaire et constitue une caractéristigue fondamentale de la qualité
(Michelakis, 1992 ;Salvador et al.,2000; Kalua et al.,2006).L’acidit¢ de 1’huile est la
conséquence de 1’hydrolyse de cette derniére sous I’influence d’une enzyme hydrolytique «
lipase » ou de différents microorganismes qui se développent dans le fruit a des conditions

favorables de températures et d’humidité (Psyllakis et al.,1980).
9.2.Indice de peroxyde :

L’oxydation est I’ensemble des modifications que 1’huile subit pendant son exposition
a I’oxygeéne, ce phénoméne est responsable de la dégradation de 1’huile (Psyllakis et al.,
1980) L’indice de peroxyde est le test le plus courant d’évaluation du niveau d’oxydation des
huiles, il représente donc la mesure du vieillissement de 1’huile d’olive (Benhayoum et

Lazzeri, 2007)
9.3. Absorbance dans I’UV a 232 nm et 270 nm :

La mesure de 1’absorbance dans I’UV est une méthode de mesure de I’oxydation, les

valeurs d’extinction retenues sont celles de 232 nm et 270 nm (Roehly, 2007).

Au début de I’oxydation, divers composés commencent a se former, les premiers qui
se forment sont les peroxydes ou produits d’oxydation primaire dont I’évaluation s’effectue
au moyen de I’indice de peroxyde, ils peuvent également étre quantifiés par leur absorption de
la lumiere dans la zone UV du spectre aux environs de 232nm (Gutierrez et
Izquierdo,1994), pour ce qui concerne ’absorbance UV a 270nm,elle est la résultante de la
présence de composés secondaires s’oxydation (aldhéydes,cétones,...) qui peuvent se former

au cours du processus d’auto-oxydation de ’huile (Mordret,1999).
9.4.Caractérisation organoleptique :

L’analyse organoleptique est basée sur I’évaluation de la médiane du fruité et des
défauts, afin de classer I’huile d’olive vierge dans les catégories : vierge extra, vierge, vierge

courante et vierge lampante

Les limites établies pour chaque critere de qualité et chaque dénomination sont

résumées dans le (Tableau 05).
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10. Criteres de pureté :

Les caractéristiques d’identifications constituantes les critéres de pureté applicables

aux huiles d’olive vierges sont :

- Composition en acides gras par CPG.

- Composition en stérols et dialcools triterpéniques.
- Teneur en cires.

- Teneur en 2-glycérol monopalmitate.

- Teneur en insaponifiable.
Les limites établies pour chaque critére sont résumés dans le tableau 04.

Tableau 05.Critéres de qualité des huiles d’olive vierges (COI, 2018)

Huile d’olive Huile Huile d’olive Huile d’olive

CATEGORIE  vijergeextra  d’olive vierge  vierge vierge
CRITERES courante lampante
Caractéristiques
organoleptiques : Me=0 0 < Me <35 35<Me<6 Me > 6
-Médiane de défaut Me >0 Me >0
-Médiane de fruité
Acidité libre (%) <0,8 <2,0 <33 >3,3
Indice de peroxyde (meq <20 <20 <20 Non limité
02/ kg)
Absorbance dans I’UV
-a270nm <0,25 <0,25 <0,30 Non limité
-a232nm <2,5% <2,6%* - -
- AK <0.01 <0.01 <0.01 -
Teneur en eau et en <0,2 <0,2 <0,2 <0,3
matieres volatiles (%0)
Teneur en  impuretés <O0,1 <0,1 <0,1 <0,2

insolubles dans 1’éther de
pétrole (%)
* 1 Cette détermination est uniquement d’application par les partenaires commerciaux

et a caractére facultatif



Partie 1 : Etude bibliographique Chapitre 11: L’huile d’olive

11. Facteurs influengant la qualité de I’huile d’olive :
11.1. Facteurs agronomiques : sont comme suit : (Demnati, 2008).

11.1.1. Facteurs climatiques :

Le climat a une influence importante sur la maturité des olives et donc sur la composition
chimique de I'huile d'olive qui en est extraite. En outre, la lumiere et la température affectent

la concentration en acides gras de I'huile d'olive.
11.1.2. Facteurs géographiques :

Les olives cultivées dans différentes zones géographiques présentent des caractéristiques
différentes. Ainsi, la qualité de l'huile d'olive est affectée par laltitude, notamment sa
composition en acides gras (acide oléique). De méme, elle présente un effet sur l'acidité,

I'indice de peroxyde et la teneur en polyphénols.
11.1.3. Facteurs pédologiques :

L'influence du sol sur la qualité de I'huile d'olive est un phénomene complexe : la nature du
sol, le PH et la composition chimique peuvent influer sur la qualité de I'huile. Ainsi, des terres

grasses produisent des huiles moins aromatiques que les terres maigres.
11.2. Pratiques culturales :

Le systeme d'irrigation, le traitement phytosanitaire, etc. sont autant de facteurs pouvant

influer sur la qualité organoleptique de I'huile d'olive.

11.3. Facteurs propres au fruit

11.3.1. Facteurs variétaux

Le type de cultivar a bien sir une influence importante sur les caractéristiques
organoleptiques de I'nuile d'olive vierge. Chaque variété donnera une huile d'olive avec un

profil sensoriel qui lui est propre.
11.3.2. Maturation des olives :

Le degré de maturité des olives au moment de la récolte est un facteur important qui
influe sur la qualité de I'huile d'olive obtenue. Il est souhaitable que la récolte des olives
puisse étre effectuée a une époque telle a permettre a la fois de tirer le rendement maximal a
I'extraction et a assurer les meilleures caractéristiques qualitatives de I'huile produite.
(Demnati, 2008).
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12. Réles biologiques et nutritionnels de I’huile d’olive :

Le régime alimentaire méditerranéen, dominé par la consommation quotidienne
d’huile d’olive, a été identifi¢é comme un modéle nutritionnel protecteur vis-a-vis des risques
d’accidents cardiovasculaires et de certains cancers. Ces propriétés sont dues a son profil
lipidique et a la présence de nombreux antioxydants (caroténoides, tocophérols et composés

phénoliques) jouant le rdle de capteurs des radicaux libres (Ghedira, 2008).

L’huile d’olive, qui est constituée de I’acide oléique, acide gras mono-insaturé,
posséde un effet vaso-protecteur. En effet, 1’acide oléique réduit le taux du cholestérol LDL et
fait augmenter celui du cholestérol HDL attribuant ainsi & I’huile d’olive vierge un effet

protecteur contre 1’athérosclérose (Keys et al, 1986 ; Jacotot , 1999 et Kratz et al 2002)

Les propriétés digestives de 1’huile d’olive ont conduit a son utilisation dans le
traitement des troubles gastriques, biliaires, et de la constipation. En fait, les principaux effets
digestifs de 1’huile d’olive portent sur le fonctionnement biliaire et la motricité gastrique qui
stimulée par les acides gras mono-insaturés comparativement a des acides gras saturés.
(Jacotot, 1997 ; Charbonier , 1985)

De par sa teneur élevée en acide ol¢ique, I’huile d’olive semble étre selon
(Charbonier et Richard, 1996), la mieux tolérée par 1’estomac, c’est donc la matiére grasse
qui entraine le moins de phénoménes de reflux gastro-oesophagien et de stase gastrique. Ces
auteurs ont montré que ’absorption de I’huile d'olive abaisse considérablement [’acidité
gastrique, c’est également un laxatif doux, et présente donc des effets bénéfiques sur les

gastrites hyper chlorhydrique et les ulcéres gastroduodenaux.

Néanmoins, tous les effets bénéfiques de la consommation d'huile d'olive ne sont pas
dus a l'acide oléique, d'autres composants secondaires de I'huile d'olive ont des effets

bénéfiques sur la santé :

» Les caroténoides et les vitamines C et E réduisent le risque de dégénérescence
maculaire liée a l'age. Ces caroténoides ont également été proposés pour
favoriser la densité optique du pigment maculaire et de protéger contre les
cataractes liées a I'age, le déclin cognitif, la fibrillation auriculaire, les fractures

ostéoporotiques et le vieillissement vasculaire (Lopezetal.,2014).
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» Les phytostérols ont une activité antioxydante, antibactérienne, anti-
inflammatoire et peuvent par ailleurs protéger contre certains cancers, talque le

cancer de sein, de colon et de prostate

» Les polyphénols possedent une forte capacité antioxydante qui pourrait
prévenir ou ralentir ’apparition de certaines maladies dégénératives ainsi que
les maladies cardiovasculaires (Gigno et Le Jeune, 2010).lls sont aussi
impliqués dans la prévention des diverses pathologies dégénératives associées
au stress oxydant (Manach et al.,2006).

Le stress oxydatif est impliqué dans de nombreuses pathologies athérosclérose,
diabete, maladies neurodégénératives, cancer...) et dans le processus du

vieillissement (Gardes-Albert et al., 2003).

» Les hydrates de carbones, comme le squalene, jouent un réle protecteur dans le
développement de certains types de cancers (action chimiopréventive) (Smith
et al.,1998 ; Carralafuente, 2003)

Selon (Berra et De Gasperi, 1980), I’huile d’olive joue aussi un grand role dans la
prévention et le ralentissement de I’apparition du diabéte sucré. En outre, l'huile d'olive
permet un meilleur contréle du glucose dans le sang et diminue la pression artérielle elle
améliore de maniere significative I'utilisation du glucose par les cellules et réduit les niveaux

de triglycérides dans le sang.

L’huile d’olive est aussi trés conseillée pour la friture a cause de sa composition en
acides gras mono insaturés qui la rende plus résistante a la chaleur. C'est I'huile la plus légére

et la plus savoureuse pour la friture des aliments (Terdazi et al., 2010).

L’huile d’olive joue un rdle important dans 1’augmentation de 1’espérance de vie a
cause de sa richesse en vitamine E qui joue un r6le biologique positif pour déplacer les
radicaux libres, molécules impliquées dans certaines maladies chroniques et dans le processus
de vieillissement La consommation d'huile d'olive protége les individus contre la détérioration
des fonctions cognitives provoquée par le vieillissement et contre la perte de mémoire liée a
I'dge (Rosa et al., 2004)

28



Chapitre 111 :

Rosmarinug Officinalis L.



Partie 1 : Etude bibliographique  Chapitre 11l : La plante de Rosmarinus officinalis

Chapitre 111 : Rosmarinus Officilais L.
1. Définition
Le nom de « romarin » viendrait du latin :

- «ros marinus »qui signifie rosée de mer ; « rhus marinus »qui signifie sumac de

mer ; Et de Grec « rhops myrinos » qui signifie buisson aromatique (Alain, 1992).

Figure 7. Plante de Romarin « Rosmarinus Officinalis L. »
2. Répartition géographique :

Plante indigéne poussant spontanément dans toute 1’Algérie (Quezel et Santa,
1963), le Rosmarinus officinalis est originaire du bassin méditerranéen (Iserin,2001).
Commun dans les maquis, les garrigues et les foréts claires, il est sub-spontané en plusieurs
endroits privilégiant un sol calcaire, de faible altitude, ensoleillé et modérément sec

(Schauenberg et Paris, 1977).
3. Description botanique

Le romarin est un arbuste tres répandu dans le bassin méditerranéen (Hensel,
2010). Il peut atteindre 50-150 cm de hauteur avec des rameaux trés ramifiés (Hofmann,
2014), Ses feuilles sont persistantes, étroites et coriaces, avec des fleurs bleutées, elles sont

caractérisées par une odeur d’encens (Couplan et al., 2013).




Partie 1 : Etude bibliographique  Chapitre 11l : La plante de Rosmarinus officinalis

Figure 8.Tige principale et rameau Feuillé a fleurs du romarin (Couplan et al., 2013).
4. Autres appellations

De part le monde le romarin est connu sous de nombreuses appellations. En
Algérie, Maroc et Tunisie : azir, barkella, haselban, AKIil, iklilljabal, klile(Bellakhdar,
2006). En France : Herbe-aux-courounnes, rosée de mer, rose marine, romarin des
troubadours, bouquet de la vierge (Botanica, 2011; Monod, 1978). En Allemagne: Folia
Anthos, Folia Rorismarini, Encensier, Rosemary (Angl.), Rosmarin blatter, Krankraut
blatter, Kranzenkraut blatter, Rosmarein (Botanica, 2011; Monod, 1978).

5. Classification botanique
La classification de la plante est résumée dans le (Tableau 6)

Tableau 6.Classification systématique du romarin (Quezel et Santa, 1963)

Regne Végétal
Embranchement Spermaphytes

Sous- embranchement Angiospermes

Classe Décotylédone
Sous-classe Asteridae

Ordre Lamiales

Famille Lamiaceae,labiées
Genre Rosmarinus

Espece Rosmarinus officinalis
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6. Propriétés du romarin

Le romarin est souvent cultivé pour son huile aromatique et il est considéré utile
pour contrdler I'érosion du sol. Dans la médecine traditionnelle ses parties aériennes sont
utilisées par voie orale pour traiter les dysménorrhées et comme antispasmodique (Touafek
et al., 2004). En plus, il est utilisé comme aromate, condiment et additif (Zermane et al.,
2016; Bendif, 2017).

Le romarin est une herbe médicinale bien connue et considérablement évaluée,
largement répandue dans les produits pharmaceutiques et la médecine traditionnelle. Elle
est trés appréciée pour ses propriétés aromatiques, antioxydantes grace a la présence des
composés phénoliques tels que; le carnosol du diterpéne phénolique et 1’acide du
carnosique (Erkan et al., 2008; Kholoud et al., 2013) et autres diterpénes phénoliques
(rosmanol, epirosmanol, etc.) (Edburga, 2000; Farzad, 2015). Les propriétés
antiinflammatoires sont dues a la présence dacide rosmarinique et de flavonoides, il

présente aussi des propriétés antimicrobiennes et anti-tumorales (Paul, 2001).

7. Domaine d'Utilisation de la Plante

7.1. Industrie agro-alimentaire

La présence des acides poly phénoliques (rosmarinique, caféique) (Albert.Y.,
1996) donne aux extraits végétaux de Romarin un pouvoir antioxydant important, ceci rend

le romarin un conservateur des aliments et des huiles lipidiques. (Piozzi, J., 1996).

7.1.1. Alimentation

Les pays occidentaux, utilisés I’épice du romarin dans les boissons alcoolisés. Les
aliments cuits, viande et produits de viande, condiment et assaisonnement on utilise I’huile

du romarin comme vinaigre.

La quantité utilisée dans les aliments industriels (casse-crodte, sauces et autres) est
maximale, et d'455environ 0.41% (4.098 ppm) dans les aliments cuits. N’oublions pas les
quantités utilisées dans les desserts glacés, confiseries, aliments cuits, gélatines et pouding,

viande et produits de viande qui est presque a 0.003 % (26.2 ppm).
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7.1.2. Alimentation diététique, Tisanes herbales

Ces espéces sont utilisées sous forme d’infusions, des poudres, extraites sec avec de
I’eau pour usage interne et externe, principalement contre les douleurs d'estomac. (Piozzi,

J., 1994).
8. Saveur, ardome et valeur nutritionnelle

Le romarin posséde une odeur légérement camphrée et une saveur piquante et
parfumé assez prononcée (Mini-encyclopédie des aliments, 2008), il contient plusieurs

éléments nutritifs (Tableau 7).

Tableau 7.Composition des éléments nutritifs de romarin séché (USDA National
NutrientDatabase for Standard Reference, 2011).

Nutriments Unité Valeurs par 100g
Eau g 9.31
Energie Kcal 331
Protéines G 4.88
Lipides totaux g 15.22
Glucides, par différence g 64.06
Fibres G 42.6
Calcium Mg 1.280
Vitamine C Mg 61.2
Vitamine B6 Mg 1.740
Vitamine B12 Mg 0
Acides gras satures G 7.371
Acides gras mono saturés G 3.041
Acides gras polyinsaturés G 2.339

9. Utilisation traditionnelle et propriétés pharmaceutiques

Depuis l'antiquité, le romarin est employé pour améliorer et stimuler la mémoire.
Encore aujourd’hui, en Grece, les étudiants en font briler dans leurs chambres en période
d'examens. Le romarin est en effet considéré comme une plante tonique, revigorante,
stimulante, autant de vertus que reflete sa saveur aromatique bien particuliére. 1l agit sur le

systéeme nerveux central comme stimulant et pour usage externe, comme cicatrisant.
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L’infusion des feuilles ont plusieurs actions physiologiques : stimulant générale,
cholagogue, antiseptique, diurétiqgue, emménagogue. Le romarin stimule la circulation
cérébrale, améliore mémoire. 1l soulage également céphalées et migraines. Il favorise la

pousse des cheveux en stimulant l'irrigation du cuir chevelu (Iserin, 2001).

En Tunisie, les feuilles de R.officinalis sont utilisées comme antispasmodiques
pour les voies digestive et comme vermifuges. Les feuilles séchées, moulues et mélangées
avec de I'huile d'olive sont mises sur la circoncision due a une récente blessure (Okamura
etal., 1994).

Les feuilles de la plante sont utilisées généralement comme épices et comme source
de composés antioxydants susceptible d’améliorer la conservation des nourritures. La
décoction de romarin des feuilles peut €tre utilisée contre 1’eczéma et d’autres maladies

cutanées (Altinier et al., 2007).

Le romarin est utilisé dans la médecine traditionnelle pour guérir contre plusieurs
maladies parmi lesquelles on a : I’ Asthme, Bronchites, Migraines, Artériosclérose, Anémie
et convalescence, Congestion et insuffisance hépatiques, frigidité, et pour régulariser et

calmer les regles. (Youcef, 1980).

10. Principes actifs du romarin

10.1. Huiles essentielles

Les travaux scientifiques sur la plante ont révélé la présence des composés
majoritaires qui sont la camphre et le 1.8 cineol et d’autres composées comme les
carnosiques, I’acide rosmarinique, le pinéne et comphéne limonéne (Mudasir et al., 2012;

Zermane et al., 2016).
10.2. Composés phénoliques

Les études phytochimiques sur les extraits de romarin ont révélées la présence de

plusieurs composés phéenoliques :

a) Flavonoides : On distingue le genkwanine et le cirsimaritine (Cavero et al.,
2005).

b) Acides phénoliques : On distingue 1’acide vanillique, 1’acide caféique et 1’acide

p-coumarique (Ramirez et al., 2004; Herrero et al., 2005).
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1. Objectif:

L’étude a été réalisée en vue de suivre les effets de deux procédés technologiques

d’extraction traditionnelle (& chaud et a froid) et des taux d’ajout de romarin riche en

composés bioactifs sur la qualité des huiles d’olives issue d’une variété espagnole.

2. Présentation du laboratoire :

Cette étude a été faite au sein de deux laboratoires :

- Technologie Alimentaire et Nutrition « TAN » au site II (ex : INES de chimie)

de I’Université¢ Abdelhamid Ibn Badis Mostaganem.

- Laboratoire de Biochimie Appliquée, Faculté des sciences de la nature et de la

Vie, Université de Bejaia, 06000 Bejaia, Algeria

3. Méthode :

3.1.Matériel de laboratoire utilisé

Le matériel utilisé dans cette étude est présenté dans le tableau suivant :

Tableau 08. Matériel du laboratoire utilisé

Appareil :
-Agitateur.

-Balance.

-Etuve.

-Bain marie.
-Rota-vapeur.
-Plague chauffante
-Spectrophotométre.

-Micropipette

Verrerie :
-Bécher.
-Entonnoir.
-Erlenmeyer.
-Flacons.

-Fioles.

-Tubes a essais.
-Verre de montre.

-Ampoule a décanter.

Autres matériels :

-Papier aluminium / Papier absorbant.
-Film alimentaire.

-Produit de désinfection.

3.2.Matériel végétal :

3.2.1. Présentation de la zone de récolte du Rosmarinus officinalus.L :
Rosmarinus officinalis L. :

C’est la partie aérienne constituée notamment de feuilles de la plante médicinale
Rosmarinus officinalis L. qui a été utilisée, d’une part pour sa disponibilité dans le pays, et

d’autre part pour ses multiples aptitudes rapportées par certains auteurs (Makhloufi, 2010 ;
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Bensebia et al., 2009 ; Benzahra et Foundou, 2019) a conserver la qualité organoleptique,

microbiologique et hygienique des denrées alimentaires au cours de la conservation.

La plante objet de 1’étude (Romarin) a été prélevée au stade de floraison dans la
région de Naama (Ain Sefra) a la fin du mois de mars 2021, précisément a (-0.9056) de
longitude et a (33.435) de latitude. (Figure 9).

Les feuilles de la plante ont été nettoyées et laissées dans le laboratoire étalées, a
I’aire libre, a une température ambiante et a ’abri de la lumiere pendant quelques jours afin

qu’elles séchent. Aprés avoir atteint un niveau de séchage souhaité.
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Figure 9.Localisation géographique de la région d’étude Naama-Algerie (D.P.S.B.
Naama, Monographie de la wilaya de Naama, Wilaya de Naama, 2013, p3.)

3.2.2. Localisation géographique et présentation de la variété d’olive :

Une variété d’olive (Oléastre) espagnole non identifiée a fait 1’objet de cette étude.
Cette variété a éteé introduite a titre expérimentale dans ’atelier agricole relevant de
I’université de Mostaganem et sise dans la commune de Hassi Mameche — Mostaganem a

0° 05°21.05”’E de longitude et a 35° 55°52.14"" N de latitude.
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Les quantités d’olive récoltées manuellement durant la campagne 2021 du mois de
decembre ont été d’environ 48 Kg. Les fruits une fois collectés ont été rapidement
transportés dans une caisse en plastique et orientés pour une éventuelle extraction d’huile

d’olive par deux procédés d’extraction traditionnels, 1’un a chaud 1’autre a froid (Figure 10).
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Figure 10. Localisation de la zone de récolte des olives « Hassi-Mameche, Mostaganem ».

3.2.3. Echantillonnage :

Les quantités d’olive récoltées manuellement durant la campagne 2021 du mois de
décembre ont ét¢ d’environ 48 Kg. Les fruits une fois collectés ont été rapidement
transportés dans des caisses en plastique et orientés pour une éventuelle extraction d’huile

d’olive par deux procédés d’extraction traditionnels, 1’un a chaud I’autre a froid. (Figure
11).
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Figure 11. Récolte des échantillons d’olives.

4. Procédés d’extraction d’huile d’olive :
4.1.Procédé a froid :

Ce procédé a été appliqué sur toute la quantité récolté. L’échantillon a été tout
d’abord débarrassé des feuilles et du reste des débris d’animaux ou végétaux, ainsi que de
toute poussiere pouvant adhérer. Aprés I’opération de nettoyage, les olives ont subi un
broyage dans un mortier traditionnel, et le broyat récupéré a été mis soigneusement dans un
sac en jute dépos¢ sur un tabouret. Le sac a été mis ensuite sous une pression d’un poids
durant une nuit. Le jus d’extraction a été récupére dans un bac et laissé décanté durant 6
heures et I’huile vierge flottante a été enfin récupérée et déposée dans un flacon teinté a 4°C

(Figure 12).
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Figure 12. Procédé d’extraction a froid.
4.2. Procédé a chaud :
Apreés I’application du procédé a froid et la récupération d’huile d’olive extra vierge,

Le molt récupéré a été mis dans une marmite et chauffé au feu doux jusqu’a

ébullition dans un four durant 01 heure.

Le lendemain, apres refroidissement et décantation, I’huile d’olive de surface a été
récupérée par le biais d’une louche. Les échantillons d’huile ont été recueillis dans deux
flacons en verre fumé d’une capacité de 250 ml, étiquetés et conservés a une température de

4°C jusqu’a des analyses ultéricures (Figure 13 et 14).
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Figure 13. Procédé d’extraction a chaud.

Figure 14. Conservation de I’huile a 4°C dans des Flacons fumés.
4.3.Traitement des huiles d’olive au Romarin :

Les huiles d’olive issues des deux procédés d’extraction traditionnelle (a4 chaud et a froid)
ont été chacune répartie dans des bouteilles fumées et supplémentée respectivement par le

romarin « Rosmarinus officinalis L »a raison de 0 et 5 %.
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4.4. Méthode d’extraction des composés Bioactifs :

Pour I’extraction des principaux composés bioactifs tels les polyphénols contenus
dans le mélange d’huile d’olive avec le romarin a différentes concentration, on a utilisé la
méthode décrite par (Sultana et al., 2009). Cette méthode d'extraction est un procéde
d’extraction discontinu solide-liquide par macération et qui consiste a laisser tremper le
solide dans un solvant a température ambiante durant quelques temps et a extraire les

constituants solubles par évaporation du solvant sous vide.

L’extraction des composés bioactifs est réalisée par usage d’un solvant « éthanol »,
Elle a été effectuée sur une prise d’échantillon de 5 g d’huile d’olive, mélangé avec 100 ml
de solvant aqueux (80/20, solvant / eau, v / v). L’extraction par macération a froid du
mélange est laissée pendant 6 heures a température ambiante sous agitation, puis le mélange
a été mis dans une ampoule a décanter pour séparer huile de 1’extrait, L extrait pur est enfin
obtenu aprés une évaporation sous vide du solvant a 40 °C au rota vapeur(BUCH]I). (Figure
15 et 16).

Figure 15. L’agitation et ’ampoule a décantation.
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Figure 16. Evaporation par le Rota-vapeur.
5. Analyses physico-chimiques :

Les huiles d’olives issues des deux procédés d’extraction a froid et a chaud
additionnée du romarin a différentes concentration ont été analysées lors de la premiere mise
en bouteille. Les parameétres testés ont representé les différents indices déterminant de la
qualité d’une huile dont :

- Acidité.

- Indice de peroxyde.

- Absorbance dans les UV (K232 et K270).

- Taux des pigments (chlorophylles et caroténoides).

- Taux en composes phénoliques totaux.

- Teneur en flavonoides.

- TBARS.

-  DPPH.

5.1.Acidité libre :

Exprimé en % d’acide oléique, I’acidité libre a été déterminér selon la méthode
décrite dansle reglement CEE /2568/91 relatif au caractéristiques des fruits d’olives et des
huiles de grignons d’olive ainsi qu’aux méthodes d’analyse y afférentes. Apres dissolution
de 5 g d’huile dans 20 ml d’un mélange d’oxyde diethylique-éthanol & 95% (V/V), les acides
gras présents sont titrés a 1’aide d’une solution d’hydroxyde de potassium a 0,1 N en présence

de phénophtaléine. Un essai témoin (sans matiéres grasses) a été réalisé dans les mémes
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conditions.

L’acidité est déterminée selon la formule suivante :

A %(d’acide oléique) = (V—VO0)* (N *M/ 10*m)

r

V : Volume en ml de KOH nécessaire pour neutraliser 1’échantillon.

VO : Volume en ml de KOH nécessaire pour neutraliser le blanc ;
< N : Normalité de I’hydroxyde de potassium ;

M : masse molaire g/ml d’acide oléique qui est égale a 282g/mi

\_ m : Masse en gramme de la prise d’essai.

5.2. Indice de peroxyde :

La détermination de la teneur en peroxydes dans les huiles permet d’évaluer le niveau
d'oxydation primaire produit au cours du stockage et/ou d’¢laboration de I’huile. La présence
d’hydroperoxydes peut étre détectée dans I’huile d’olive, a travers un dosage colorimétrique
par le thiosulfate de sodium. Cet indice est exprimé en milliéquivalent d’oxygene. La
formation des peroxydes est causée par la présence de certains facteurs favorisants (UV, eau,

enzyme, trace de métaux, etc.) et a la présence d’oxygene dissout dans 1’huile.

Selon la méthode décrite par le reglement CEE/2568/91, dans une fiole peser 2 g a
0,001 prés d’huile d’olive. Ensuite, ajouter 10 ml de chloroforme, dissoudre rapidement la
prise en agitant. Ajouter 15 ml d’acide acétique, puis 1 ml de solution d’iodure de potassium
(solution aqueuse saturée). Boucher immédiatement et agiter vigoureusement pendant 1
minute, puis laisser reposer pendant 5 minutes a labri de la lumiére et a température ambiante
(15 4 25°C).

Ajouter 75 ml d’eau distillée. Titrer I’iodure libéré avec la solution de thiosulfate de
sodium a 0,01N en agitant vigoureusement et en employant la solution d’amidon comme

indicateur. Un essai a blanc a été effectué simultanément.
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L’indice de peroxyde (IP) a été déterminé conformément a la formule suivante :

Ip =N (V-Vo) *1000 / m (meq d’O 2/Kg)
V: Volume en millilitre de thiosulfate de sodium nécessaire pour titrer le blanc.

V : Volume en millilitre de thiosulfate de sodium nécessaire pour titrer I’essai.
N : Normalité de la solution de thiosulfate de sodium (0,01 N).
m : Masse en gramme de la prise d’essai.

5.3.Extinction spécifique dans les UV :

L’examen spectrophotométrique a pour but de déterminer la qualité d’une huile, son
état de conservation et ainsi les modifications dues aux processus technologiques (COl,
2013). Les coefficients d’extinction spécifiques déterminés par spectrophotométrie UV
permettent d’évaluer 1’état d’oxydation d’une huile d’olive (COI, 2013). Le coefficient
d'extinction spécifique a 232 nm est lié a I'oxydation primaire de I'huile, tandis que K270 est

lié a des produits d'oxydation secondaire ; des composes carbonylés (aldéhydes et cétones).

Le coefficient d’extinction spécifique a été déterminé selon la méthode officielle
décrite par le COI (2013). L’échantillon examiné doit €tre parfaitement homogene et exempt
d’impuretés en suspension. La filtration est faite a I’aide d’un papier filtre. Peser 0.25 g a
0,001 prés d’huile d’olive dans une fiole jaugée de 25 ml, compléter avec du cyclohexane
jusqu’au trait de jauge ; la solution obtenue doit étre parfaitement limpide. La lecture est
faite dans des cuves en quartz de parcours optique de 1 centimétre aux longueurs d’onde de

232 et 270 nm. En utilisant comme blanc le solvant employe.

Les extinctions spécifiques rapportées aux différentes longueurs d’onde sont

calculées comme suit :

E=AN/C*I

4 E : Extinction spécifique a la longueur d’onde A.

A\ : Absorbance mesurée a la longueur d’onde A.

C : Concentration de la solution en gramme par 100 millilitres.

| : Epaisseur de la cuve en centimeétre (1cm).
-
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5.4.Pigments (chlorophylles et caroténoides) :

La teneur en pigments naturels est impliquée dans les mécanismes d'auto-oxydation
et de photooxydation (Minguez-Mosqueraetal., 1991). lls ont tendance a diminuer pendant

la maturation des olives.

Comme tous les fruits, la maturation implique une perte de pigments ; seulement la
réduction en chlorophylles est toujours supérieure a celle des caroténoides (Roca et

Minguez-Mosquera, 2001).

Les pigments, carotenes et chlorophylles ont été déterminés suivant la méthode
décrite par Minguez-Mosquera et al. (1991). Trois grammes (3g) d’huile ont été dissoutes
dans 10 ml de cyclohexane. Les teneurs des caroténoides et chlorophylles ont été

déterminées respectivement, par la mesure de 1’absorbance a 472 et 670 nm.
Les valeurs des coefficients d'extinctions spécifiques appliquées étaient

-E0 = 613 pour la phéophytine, une composante majeure des pigments

chlorophylliens.

- EO = 2000 pour la lutéine, un élément majeur des caroténoides. Les teneurs en

pigments ont été calculées comme suit :

Chlorophylle (mg/Kg) = (As70 * 106) / (613 *100 * I).

Caroténoide (mg/Kg) = (Aa70 * 106) / (2000 * 100 *1).

AM: absorbance a la longueur d’onde A.

| : épaisseur de la cuve en centimetre (1cm).

5.5.Dosage des polyphénols totaux :

La teneur en poly-phénols totaux a été déterminée selon la méthode préconisée par
(Favati et al., 1994). 5 ml d’cau distillée ont été ajoutés a 1 ml de I’extrait hydro-éthanolique

suivi de 5 ml de réactif de Folin-Ciocalteau. Aprés 3 min d’incubation a température
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ambiante, le mélange a été additionné avec 4 ml de carbonate de sodium (Na2C0O3) a 10 %..
Apres incubation pendant 90 min a 1’obscurité, la préparation est filtrée puis analysée a 760
nm contre un blanc dont I’extrait est remplacé par le méme volume du éthanol. La
concentration en phénols est calculée a 1’aide d’une courbe d’étalonnage réalisée avec de
I’acide gallique comme standard (20, 35, 45, 55, 65, 75 pg/ml). Les résultats sont exprimés
en mg Equivalents Acide Gallique par kg d’huile d’olive (EAG/kg d’huile).

5.6.Dosage des flavonoides

Le dosage des flavonoides est base sur les propriétés chélatrices des flavonoides
essentiellement les flavones et les flavols qui possedent la fonction 4-céto-5-hydroxyle qui
interagit avec les ions Al+3, ces derniers forment un complexe jaune tres stable avec les
groupements hydroxydes (OH) des phénols et qui est quantifié & une longueur d’onde de 430
nm (Apak et al., 2007).

Le contenu en flavonoides des extraits est estimé par la méthode au trichlorure
d’aluminium (AICI13) décrite par Branz (2012). Un volume de 2 ml de I’extrait est mélangé
a 1ml de la solution de trichlorure d’aluminium AICI3 a 2%. Aprés incubation a I’obscurité

pendant 15 min et a température ambiante, 1’absorbance est mesurée a 430 nm.

La concentration des flavonoides dans les extraits a été calculée a partir de la courbe
d’étalonnage établie avec la quercétine. Les résultats sont exprimés en mg équivalent de

quercétine dans un Kg d’huile (mg E.Q/Kg).
5.7.Activité scavenger de I’huile sur le radical DPPH® :

L’évaluation de I’activité antioxydante des échantillons d’huile d’olive est estimée
selon la méthode décrite par Ramadan et Morsel (2006), Un volume de 3,9 ml du la solution
de DPPH qui a été préparée dans le toluene (0.1 mM) est additionné a un volume de 1ml de

la solution d’huile diluée dans le toluene (v/v).

Le mélange est agité pendant 10 secondes a 1’aide d’un vortex, apres 60 min

d’incubation a 1’obscurité, 1’absorbance est mesurée a 515 nm.
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L’activité antioxydante est exprimée en pourcentage d’inhibition du radical DPPH

selon formule suivantes :

% d’inhibition = [(abs contrdle-abs échantillon)/abs controle] x 100.

Abs : absorbance.

La capacité antioxydante était également exprimée en EC50 (concentration de

1I’échantillon nécessaire pour inhiber 50% du radical DPPH).

5.8.Détermination de I‘indice TBARS (Genot ; 1996)
5.8.1. Principe:

Les produits secondaires de I’oxydation des lipides les plus couramment dosés sont
les aldéhydes. L’acide thiobarbiturique (TBA) réagit avec le malonaldéhyde (MDA) pour
former un complexe de couleur rose et/ou jaune possédant un maximum d’absorption a une
longueur d’onde de 532 nm. II réagit également avec d’autres aldéhydes résultants de
I’oxydation des AGPI (I’acide gras polyinsaturé) a longue chaine. La concentration des
substances réactives au TBA (sr- TBA), exprimeée en équivalent MDA est évaluée par la
lecture de 1’absorbance au spectrophotométre visible des sr-TBA extraite des echantillons

par 1’acide trichloracétique (TCA).
5.8.2. Mode opératoire :

Un échantillon d’huile d’olive de 2 g est placé dans un tube de 25ml contenant 16ml
d’acide trichloracétique (TCA) a 5% (p/v) et éventuellement 100ul d’acide ascorbique
(Vitamine C). Le mélange est homogeénéisé 3 fois pendant 15 secondes a 1’aide d’un
homogénéisateur (Ultra-Turrax) 21 une vitesse d’environ 20000tpm. Puis de ce mélange 2

ml sont additionnés a 2ml d’acide thiobarbiturique (TBA).

Les tubes fermés sont plongés dans un bain-marie a 70°C pendant 30 minutes et
placés dans un bain d’eau froide. La derniére étape consiste a lire a I’aide d’un
spectrophotomeétre L’absorbance du mélange réactionnel a 532nm et les résultats sont
exprimés en mg équivalent MDA (malonaldéhyde)/l. La coloration reste stable pendant 1

heure.
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5.8.3. Expression des résultats :

Les résultats dégagés au cours de ces experiences sont obtenus par la formule

suivante :
Mg équivalent MDA/ kg = (0,72 /1,56) x (A532 cor X v solvant x V) / PE
Avec :
A532 cor : I’absorbance.
V solvant : volume de solution de dilution TCA en ml.
PE : prise d’essai en gramme.
Vf : volume du filtrat prélevé.

0,72 /1,56 : correspond a la prise en compte du coefficient d’extinction moléculaire
du complexe TBA-MDA a la valeur de : 1,56.10-5 M-1.cm-1 (Buedge et coll., 1978) et au

poids moléculaire du MDA d’une valeur de 72g. mol-1.

6. Traitement statistique

Les résultats exprimés en moyennes accompagnés des écarts types respectifs ont été
traités statistiquement par un logiciel Software a savoir le Stat Box 6.4. Les données
de chaque variable mesuree ont été traitées statistiquement par une analyse de
variance bifactorielle en randomisation, suivie d’une comparaison des moyennes
deux a deux selon le test de Newman et Keuls. Les groupes homogenes de
comparaison des moyennes ont été révélés aux deux seuils de probabilité : a p<0.05

et a p<0.01.
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Résultats & Discussion

1. Résultats :

1.1.Indices de qualités de I’huile d’olive :

Les résultats des différents indices de qualité des échantillons d’huiles supplémentés ou

non de feuilles de Rosmarinus Officinalis L. sont illustres dans le (Tableau 09).

Tableau 09. Effet de deux procédes d’extraction et des taux d’incorporation des feuilles de

Rosmarinus officinalis L. sur la qualité physicochimique de 1’huile d’olive.

Résultats

Procédés a Procédés a Procedes Doses de "
chaud n=3 Froid n=3 d’extraction romarin B 2 LT
o = H A n— S 8 o D 8 A
& n=6 ajouté n=6 8Eax | 8342 N
2 Doses romarin | Doses romarin A A 0% 5% | SE7 | SR 8%
(<5} - ~— — —
S chaud | froid B |85Y|EL
0% | 5% | 0% | 5% m= | Wk
@w oo | 0867 0.81° | 0.69¢ | 0.69¢ | 0.832 | 0.69° | 0.7723 | 0.75"
22352 0002 | 0001 | 0002 | 00.01 | 00.01 | 00.01 | 00.01 | 00.1
o _ 10.41 10.38 14.25 | 14.23 | 10.40° | 14.24% | 12.33 | 12.31
g g g 00.04 | 00.01 | 00.01 | 00.03 | 00.02 | 00.02 | 00.02 | 00.02
o
—~ 1772 | 1783 | 1.26° | 1.24¢| 1.782 | 1.25° | 152 1.51
~X 00.01 | 00.01 | 00.01 | 00.01 | 00.01 | 00.01 | 00.01 | 00.01
. 0.18 0.17 0.15 0.13 | 0.172 | 0.14° | 0.16% | 0.15°
AN + + + + + + + + 00 00 00
=< 00.01 | 00.01 | 00.01 | 00.01 | 00.01 | 00.01 | 00.01 | 00.01 |F =001 | P=005 ) F>005
= 1.42 1.18 13 0.91 132 1.1 | 1.36% | 1.04°
52 * * v * * * * * P<0.05 | P<0.01 | P>0.05
= % 00.04 00.19 00.06 | 00.01 | 00.12 | 00.07 | 00.04 | 00.13 ) ) )

Les résultats sont exprimés en valeurs moyennes plus ou moins écarts types correspondants, avec un nombre de répétitions n égal a 03 ;
mg EMDA : milligramme équivalant malonaldéhyde ; UV : ultra-violet ; a,b,c: Groupes homogénes de comparaison des moyennes deux

a deux selon le test de Newman et Keuls.

1.1.1. Acidité libre :

L’acidité libre est le majeur critére qui permet de classer I’huile d’olive en différentes
catégories de qualité. Elle est exprimée en pourcentage d’acide oléique, comme elle doit

étre inférieure a 0,8 % pour une huile d’olive vierge extra et inférieure a 2,0 % pour huile

d’olive vierge, convenue par le Conseil Oléicole International.

D’apres les échantillons analysés, il a été remarqué que les valeurs d’acidité libre des

huiles d’olive étudiées se situées entre 0,69 et 0,86% d’acide oléique. (Figurel?).
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Pour le procédé d’extraction a chaud, la dose de Rosmarinus Officinalis L. (5%)

ajoutée, a diminué (P<0.01) I’acidité libre de I’huile, de 0.86% a 0.81%. (Figurel?).

En ce qui concerne le procédé d’extraction a froid, la dose de Rosmarinus Officinalis

L. (5%) additionnée, n’a pas influencé (P>0.05) I’acidité. (Figurel?).

0.9 0,862 o (P<0.01)

0,69¢ 0,69¢

% Acide oléique
o o o o o o
- N w > w [e)]

o

Huile d'olive extraite Huile d'olive extraite Huile d'olive extraite Huile d'olive extraite
a chaud 0% a chaud 5% a froid 0% a froid 5%

Figurel?. Pourcentage d’acidité libre (% d’acide oléique) des échantillons d’huile
d’olive.

Aussi, la figure 18 montre que les procédés d’extraction ont un effet hautement
significatif (P<0.01) sur I’acidité libre de I’huile d’olive. En effet I’huile d’olive extraits
a chaud a accusé une acidité tres élevées (P<0.01) par rapport a celle issue du procédé a
froid, 0.83 vs 0.69% d’acide oléique.

0,9 0,832

08 0,690
2 07 (P<0.01)

Huile d'olive extraite a chaud Huile d'olive extraite a froid

Figure 18. Effet des procédés d'extraction sur les variations de I’acidité libre (%

d’acide oléique) des échantillons d’huiles d’olive.
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En fin, la dose de Rosmarinus Officinalis L. (5%) incorporée aux huiles, a un effet
significatif (P< 0.05) sur la diminution du pourcentage d’acidité libre de 1’huile d’olive.
L’huile additionnée des feuilles de romarin a présenté une faible acidité que le témoin

0.75 vs 0.77% d’acide oléique, en moyenne. (Figure 19).

0,775
' 0,772

0.77 (P<0.05)
0,765

0,76
0,755

’ 0,75b
0,75

% Acide oléique

0,745

0,74
Dose 0% Dose 5%

Figure 19. Effet d’ajout des feuilles de romarin ajoutees sur les variations de 1’acidité

libre (% d’acide oléique) des échantillons d’huiles d’olive.

1.1.2. Indice de peroxyde :

La détermination de la teneur en peroxydes dans les huiles permet d’évaluer le niveau

d'oxydation primaire produit au cours du stockage et/ou 1’élaboration de I’huile.
Cet indice est exprimé en milliéquivalent d’oxygene (meq O2 / | huile d’olive).

D’une fagon générale les valeurs d’indices remarque que I’indice de peroxyde (IP) ont

oscille entre 10.38 et 14.25 meq O/ I. (Figure 20).

Par ailleurs, cet indice était plus élevé (P>0.05) dans I’huile issue du procédé d’extraction
a froid, pour I’huile sans Rosmarinus Officinalis L. 14.25+00.01 meq O: / I, que I’huile
additionnée de Rosmarinus Officinalis L. 14.23+£00.03 meq O: / kg. (Figure20).

Par contre, I’huile issue du procédé d’extraction a chaud, a indiqué des valeurs moindres
comparativement aux valeurs précédentes, 1’échantillon sans Rosmarinus Officinalis L. a un
indice de peroxyde de 10.41+00.04 meq O / I et I’échantillon incorporé de Rosmarinus

Officinalis L. a présenté un indice de 10.38+00.01 meq O/ I. (Figure 20).
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Huile d'olive extraite a froid 5% 14,23
Huile d'olive extraite a froid 0% 14,25
Huile d'olive extraite a chaud 5% 10,38
Huile d'olive extraite a chaud 0% 10,41
0 2 4 6 8 10 12 14 16
meq O/l (P>0.05)

Figure 20. Les variations des teneurs en peroxydes (meq O /1 d’huile) des échantillons

d’huiles d’olive.

En outre, le procédé d’extraction a un effet hautement significatif (P< 0.01) sur la
variation des indices de peroxyde de I’huile, Ainsi, les huiles issues du procédé a froid ont
noté une moyenne d’indice de peroxyde (14.24 meq O2/l) notablement plus élevés (P<0.01)

que celles issues du procédé a chaud (10.40 meq O2/1). (Figure 21).

(P<0.01)
Huile d'olive extraite a froid 14,242

Huile d'olive extraite a chaud 10,49

0 2 4 6 8 10 12 14 16
meq O:/1

Figure 21. Effet des procédés d'extraction sur les variations des teneurs en

peroxydes (meq O: /1 d’huile) des échantillons d’huiles d’olive.

Aussi, il apparait que 1’ajout de feuilles de Rosmarinus Officinalis L. a 5%, a montré
aussi, un effet significatif (P< 0.05) sur la diminution de I’indice de peroxyde des huiles
d’olives comparativement aux échantillons non traités, 12.31 vs 12.33 meq O2/l, en

moyenne. (Figure 22).

(P>0.05)
Dose 5% 12,31
Dose 0% 12,33
12,3 12,305 12,31 12,315 12,32 12,325 12,33 12,335

meq O: /|

Figure 22. Effet des doses de feuilles de romarin ajoutées sur les variations des

teneurs en peroxydes (meq O: / 1 d’huile) des échantillons d’huiles d’olive.
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1.1.3. Extinction spécifique dans les UV (K232 & K270)

L’examen Spectrophotométrique a pour but de déterminer la qualité d’une huile, son état
de conservation et ainsi les modifications dues aux processus technologiques, Les
coefficients d’extinction spécifiques déterminés par spectrophotométric UV permettent

d’évaluer 1’état d’oxydation d’une huile d’olive (COIl, 2013).

Le coefficient d'extinction spécifique a 232 nm est lié a I'oxydation primaire de I'huile,
tandis que K270 est lié a des produits d'oxydation secondaire, des composés carbonylés

(aldéhydes et cétones).

Les valeurs des extinctions spécifiques en ultra-violet K232 obtenues pour I’ensemble
des échantillons varient (P< 0.01) de 1.24 &4 1.78. La valeur maximale a été notee pour I'huile
issue du procédé d’extraction a chaud, incorporé des feuilles de Rosmarinus Officinalis L. a
une concentration de (5%), alors que la faible valeur (P< 0.05) a été remarquée dans 1’huile

extraite a froid et additionnée des feuilles de romarin a 5% (1.24). (Figure 23).

L’huile d’olive sans romarin extraite a froid a aussi présenté un médiocre (P< 0.05)
indice K232 que celle du témoin issue du procede a chaud 1.26 vs 1.77. (Figure 23).

Par ailleurs, les échantillons d’huiles prépares a froid ont accusé un faible coefficient
d’extinction spécifiques a 232 nm par comparaison aux échantillons d’huile expérimentaux
élabores par le procedes a chaud (P< 0.05), 1.25 vs 1.78 (Figure 23).

2 1,772 1,782 (P<0.05)
1,5 1,260 1,24¢

1
0,5

0
Huile d'olive extraite Huile d'olive extraite Huile d'olive extraite Huile d'olive extraite
a chaud 0% a chaud 5% a froid 0% a froid 5%

Figure 23. Les extinctions dans I’UV (K232) des échantillons d’huile
d’olive.

Apparemment, 1’ajout de feuilles de Rosmarinus Officinalis L. ne préserve pas au mieux
I’oxydation primaire de I’huile dont les teneurs en K232 enregistrés étaient proches

(P> 0.05) a celles des témoins sans romarin, 1,51 vs 1,52 (Figure 24).
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1,53

1,52
152 (P>0.05)
1,51
1,51
1,5
Dose 0% Dose 5%

Figure 24. Effet des doses de romarin ajoutées sur les extinctions dans I’'UV (K232)
des échantillons d’huile d’olive.

Les valeurs K270 ont variés (P>0.05) de 0,13a 0,18. Néanmoins, les échantillons d’huile
préparés selon le procédé a froid ont démontrés de faibles coefficients k270 que ceux

résultants du processus technologique a chaud, 0.14 vs 0.17 en moyenne (Figure 25).

0.2 0,18 0,17 0,15 P>0.05

0,15 : 0,13 ( )
0,1
0,05
0

Huile d'olive Huile d'olive Huile d'olive Huile d'olive
extraite a chaud extraite a chaud extraite a froid 0% extraite a froid 5%
0% 5%

Figure 25. Les extinctions dans I’UV (K270) des échantillons d’huile d’olive.

En outre, I’ajout de romarin a amélioré¢ 1’état d’oxydation de 1’huile (P<0.05) par

rapport au témoin, avec des valeurs de K270 de 0.15 vs 0.16 en moyenne. (Figure 26).

0,18
0,16
0,14

a
0.16 0,15P (P<0.05)

Dose 0% Dose 5%

Figure 26. Effet d’ajout des feuilles de romarin sur les extinctions dans I’'UV (K270) des

échantillons d’huile d’olive.

Selon les figures 23 et 26, les procédés d’extraction ont un effet hautement

significatif, sur K232 et K270. (Figure 27 et 28).

2 1,78 1,25
1 (P<0.01)

Huile d'olive extraite a chaud Huile d'olive extraite a froid

Figure 27. Effet des procédés d'extraction sur les extinctions dans I’UV (K232) des

échantillons d’huile d’olive.
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a
02 017 0,14b (P<0.01)
0,15
0,1
0,05
0
Huile d'olive extraite a chaud Huile d'olive extraite a froid

Figure 28. Effet des procédés d'extraction sur les extinctions dans I’'UV (K270) des

échantillons d’huile d’olive.

Tandis que, Les doses de Rosmarinus Officinalis L. ont un effet significatif sur K270,

par contre, un effet non significatif sur K232. (Figure24 et 26).

1.1.4. Degré d’oxydation des lipides (Tbars)

Les résultats du degré d’oxydation des lipides de I’huile d’olive issue des deux procédés
d’extraction, traitée et non traitée par le Rosmarinus officinalis L. a montré des teneurs qui

ont variée entre 0.91 et 1.42 mg équivalent MDAVJI. (Figure 29).

Huile d'olive extraite a froid 5% 0,91 (P>0.05)
Huile d'olive extraite a froid 0% 1,3
Huile d'olive extraite a chaud 5% 1,18
Huile d'olive extraite a chaud 0% 1,42
0 0,2 0,4 0,6 0,8 1 1,2 1,4 1,6
mg/I

Figure 29. Taux d’oxydation des lipides. « mg MDA/I huile » des échantillons
d’huile d'olive

L’analyse statistique des résultats révele une différence significative (p<0.05) entre
les deux procedes d’extraction utilisés. Avec une teneur de 1.1 et 1.3 mg équivalent MDAVI.
Pour respectivement les huiles d’olive issue des deux procédés d’extraction a froid et a

chaud. (Figure 30).

Huile d'olive extraite a froid 1,10
Huile d'olive extraite a chaud 1,3b
1 1,05 1,1 1,15 1,2 1,25 1,3 1,35
(P<0.05) mg MDAVI

Figure 30. Effet des procédés d'extraction sur 1’oxydation des lipides « mg MDA/I
huile » de I’huile d’olive.
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L ajout de Rosmarinus officinalis L. a un effet hautement significatif (p<0.01) sur la

diminution de I’oxydation des lipides par rapport au témoin, 1.04 vs 1.36 MDA/I.

Dose 5% 1,04
Dose 0% 1,36°

0 0,2 0,4 0,6 0,8 1 1,2 1,4 1,6

mg MDA/ (P<0.01)

Figure 31. Effet des doses de romarin ajoutées sur 1’oxydation des lipides dans
I’huile « mg MDA/I huile d'olive ».

1.2. Composition chimique de I’huile

Les résultats de la composition chimique des échantillons d’huiles supplémentés ou non

de feuilles de Rosmarinus Officinalis L. sont illustres dans le (Tableau 10).

Tableau 10. Effet de deux procedes d’extraction et des taux d’incorporation des feuilles

de Rosmarinus officinalis L. sur la composition chimique de 1’huile d’olive.

Procédés a chaud Procédés a Procedes Doses de

0 @ R
n=3 Froid n=3 d’extraction | romarin ajouté | g g Q|5 2
Mesures n=6 n=6 SE- |85, | BL
Doses romarin | Doses romarin A A 0% 5% | SE£% = Eg | s
chaud | froid 25 £33 | £Ev¥
0% 5% 0% | 5% s |0 2
Chloro- 1.42°b 1.4432 1.23¢ | 1.22¢ | 1.432 | 1.23° 1.33 1.33
phylle + + + + + + + + P<0.01 | P>0.05 | P<0.05

(ma/) | 0001 | 0001 | 0001 | 0001 | 0001 | 00.01 | 00.01 | 00.01

Caroté- 0.64 0.65 0.58 0.58 0.642 | 0.58°" 0.61 0.62
noides + + + + + + + + P<0.01 | P>0.05 | P>0.05

(mg) | 0001 | 0001 | 0001 | 0001 | 0001 | 00.01 | 00.01 | 00.01

Flavo- 6.56 ¢ 6.90° 0.94b | 10.222 | 6.73P |10.082 | 8.252 | 856°
noide + + + + + + + + P<0.01 | P<0.05 | P>0.05

(Mg EQM | 0002 | 0004 | 0002 | 0001 | 0003 | 00.01 | 00.01 | 00.03

Poly- 121.05 | 128.67 | 186.28 | 194.9 | 124.86 | 190.62 | 153.6 | 161.77
b a

p?énOI * * + + + 7P P<0.01 | P<0.01 | P>0.05
mg
EAG/I) 2.45 2.29 2.1 3.48 + 2.57 + +

2.12 2.04 2.64

Les résultats sont exprimés en valeurs moyennes plus ou moins écarts types correspondants, avec un nombre de
répétitions n égal a 03 ; mg EAG : milligramme équivalant acide gallique ; mg EQ : milligramme équivalant Quercitine ;
a,b,c: Groupes homogénes de comparaison des moyennes deux a deux selon le test de Newman et Keuls.
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1.2.1. Teneur en pigments
1.2.1.1.Chlorophylle

Les teneurs en chlorophylle dans les huiles analysées ont varié de 1.22 & 1.44 mg/l
d’huile. (Figure 32).

La valeur supérieure (P<0.01) (1.44 mg/l) est montrée par I’huile d’olive extraite par le
procédé a chaud, incorporée des feuilles Rosmarinus officinalis L. a une concentration de
5%, alors que les plus faibles résultats ont été observées dans 1’huile additionnées de 5% de
romarin et élaborée selon le procédé a froid (1.22 mg/l d’huile). L’huile d’olive sans romarin
issue d’une extraction & chaud, a toutefois, présenté une forte charge (P<0.05) en
chlorophylle que son équivalente issue du procédé a froid, 1.42 vs 1.23 mg/l. (Tableau 10)
& (Figure 32).

15 1,420 1,448 (P<0.05)
1,4
1,2
1,1
Huile d'olive extraite Huile d'olive extraite Huile d'olive extraite Huile d'olive extraite
a chaud 0% a chaud 5% a froid 0% a froid 5%

Figure 32. Teneur en chlorophylle « mg/l huile d'olive ».

Globalement, I’huile d’olive élaborée par le procédé d’extraction a froid, a noté des
teneurs en chlorophylles (1.23mg/l) inferieures (P<0.01) a celle issue du procédé
d’extraction a chaud (1.43 mg/l). Le procédé d’extraction exerce donc un effet hautement
significatif (P<0.01) sur les variations des teneurs en chlorophylle dans I’huile d’olive.
(Figure 33).

15 1,432
1,4
S (P<0.01)
g 13 1,230
1,2
1,1
Huile d'olive extraite a chaud Huile d'olive extraite a froid

Figure 33. Effet des procédés d'extraction sur la concentration de chlorophylle dans

I’huile « mg/l huile d'olive ».
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Cependant, la dose de 5% des feuilles Rosmarinus officinalis L. ajoutée aux échantillons
d’huile, n’a pas un effet significatif (P>0.05) sur la teneur de la chlorophylle qui est restée

comparable au témoin, 1.33 mg/l, en moyenne. (Figure 34).

1,5 1,33 1,33
= 1
€05 (P>0.05)
0
Dose 0% Dose 5%

Figure 34. Effet des doses de romarin ajoutées sur la concentration de chlorophylle

dans I’huile « mg/l huile d'olive ».
1.2.1.2.Caroténoides

Les échantillons analysés ont montré des teneurs en caroténoides, allant (P>0.05) de 0.58
a 0.65 mg/l d’huile d’olive. (Figure 35).

Huile d'olive extraite & froid 5% 0,58 (P>0.05)
Huile d'olive extraite a froid 0% 0,58
Huile d'olive extraite a chaud 5% 0,65
Huile d'olive extraite a chaud 0% 0,64
0,54 0,56 0,58 0,6 0,62 0,64 0,66
mg/Il

Figure 35. Variations des teneurs en caroténoides (mg/l huile d'olive) dans les

échantillons d’huile d’olives.

L’ajout de Rosmarinus officinalis L. n’a montré en revanche aucun effet (P>0.05) sur les
variations des taux de caroténoides de 1’huile. (Figure 36).
Dose 5% 0,62

Dose 0% 0,61 (P>0.05)

0,604 0,606 0608 061 0612 0614 0616 0618 062 0,622
mg/l

Figure 36. Effet des procédés d'extraction sur la concentration des caroténoides dans

I’huile « mg/l huile d'olive ».
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Le changement de procédé d’extraction a exercé un effet hautement significatif (P<0.01)
sur les variations des teneurs en caroténoides de I’huile 0.64mg/l d’huile extraite a chaud

contre 0.58mg/I pour celle issue du procédé a froid. (Figure 37).

(P<0.01)

Huile d'olive extraite a froid 0,58P
Huile d'olive extraite a chaud 0,642

0,55 0,56 0,57 0,58 0,59 06 0,61 0,62 0,63 0,64 0,65
mg/I

Figure 37. Effet des doses de romarin ajoutées sur la concentration des caroténoides

dans I’huile « mg/I huile d'olive ».
1.2.2. Composés phénoliques totaux

Les résultats obtenus ont été exprimés en milligrammes équivalent acide gallique par
litre de I’huile d’olive (mg EAG/I huile d’olive), Il est généralement acquis que 1’activité
phénolique se situe entre 200 et 600 mg d’équivalents d’acide gallique par litre d’huile

(Vinha et al., 2005).

Comme le montre la (Figure 38), la teneur en polyphénols totaux dans les huiles est
variable. L’huile extraite a froid, incorporé des feuilles de Rosmarinus Officinalis L. & une
concentration de 5%, a présenté la plus grande concentration en composés phénoliques
totaux, soit 194.9 mg EAG/1 huile d’olive. Ensuite, les teneurs en composés phénoliques
sont beaucoup moins importants dans I’huile extraite a froid non incorporé des feuilles de
Rosmarinus Officinalis L (186.28+2.1 mg EAG/I huile d’olive) et les huiles extraites a froid
incorporées ou non e romarin, 128.67 vs 121.05 mg EAG/I d’huile d’olive.

Huile d'olive extraite a froid 5% 1949
Huile d'olive extraite a froid 0% 186,28
Huile d'olive extraite a chaud 5% 128,67
Huile d'olive extraite a chaud 0% 121,05
0 50 100 150 200 250
(P>0.05) mg EAG/I

Figure 38. Teneur en polyphénols (mg EAG/I d’huile) des échantillons d’huile d'olive.
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Les deux procédés d’extraction et les taux des feuilles de Rosmarinus Officinalis L.
ajoutés ont induit des variations hautement significatives (P< 0.01) sur la teneur en composés
phénoliques des échantillons de I’huile d’olive. En effet lors de I’extraction, I’huile issue du
procédé a chaud a connu une réduction appréciable (P<0.001) en composes phénoliques par
comparaison au procédé a froid, 124.86 vs 190.6 EAG/I d’huile. (Figure 39.40).

La supplémentation de 1’huile au romarin s’avére 1’enrichir remarquablement (P<0.01)
en polypheénols totaux comparativement a 1’huile témoin, 161.77 vs 153.67 EAG/I d’huile.
(Figure 40).

Huile d'olive extraite a froid 190,62
Huile d'olive extraite a chaud 124,86
0 50 100 150 200 250
mg EAG/I (P<0.01)

Figure 39. Effet des procédés d'extraction sur les variations des teneurs en composes

phénoliques totaux dans I’huile (mg EAG/I d’huile).

Dose 5% 161,772
Dose 0% 153,670
148 150 152 154 156 158 160 162 164
mg EAG/I (P<0.01)

Figure 40. Effet d’ajout des feuilles de romarin sur les variations des composés

phenoliques totaux (mg EAG/I d’huile) des échantillons d’huile d’olives.
1.2.3. Flavonoides

Les teneurs en flavonoides dans les extraits ont été estimées par la méthode utilisant le
trichlorure d’aluminium (AICI3). La spectrophotométrie a permis de quantifier les

flavonoides dans les extraits de la plante étudiée.

Les résultats sont représentés dans le Figure 41, la teneur en flavonoides est exprimée

en milligramme équivalent de Quercitine par litre d’huile d’olive (mg EQ/I huile d’olive).

L’huile extraite a froid, incorporée des feuilles de Rosmarinus Officinalis L. a une

concentration de (5%), a indiqué une teneur de 10.22 mg EQ/I huile d’olive, plus élevé
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(P<0.01) que celle a froid Rosmarinus Officinalis L. n’est pas incorporé, ce qui a montré une
teneur de 9.94 mg EQ/1 huile d’olive. (Figure 41).

Concernant les huiles d’olives extraites par le procédé a chaud, 1’ajout des feuilles de
romarin semble augmenter sensiblement (P<0.01) la quantité de flavonoide dans I’huile (9.9
EQ/). (Figure 41).

Huile d'olive extraite a froid 5% 10,228
Huile d'olive extraite a froid 0% 9,94b
Huile d'olive extraite a chaud 5% 9,9b
Huile d'olive extraite a chaud 0% 6,56¢
0 2 4 mg 6EQ/I 8 (P>0.05) !

Figure 41. Teneur en Flavonoides « mg EQ/I huile d'olive ».

Le procédé d’extraction, a un effet hautement significatif (P< 0.01), sur la teneur en
flavonoide totaux, Dont les teneurs ont été remarquablement plus élevés dans I’huile issue

du procédé a froid que celle élaborée par le procédé a chaud, 10.08 contre 6.73 mg EQ/I
d’huile (Figure 42).

12
10,08% | (p<0.01)
10
= 8 6,730
o
w 6
(@]
E 4
2
0
Huile d'olive extraite a chaud Huile d'olive extraite a froid

Figure 42. Effet des procédés d'extraction sur la concentration des Flavonoides
totaux dans 1’huile « mg EQ/I huile d'olive ».

Aussi, la dose (5%) de Rosmarinus Officinalis L. ajoutées aux huiles, a augmenté d’une

maniére significative (P< 0.05) la concentration des flavonoides totaux dans I’huile. (Figure
43).
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8,6 8,56

8,5
% g;l g 25 (P<0.05)
£ 8,2
8,1
8
Dose 0% Dose 5%

Figure 43. Effet d’ajout des feuilles de romarin sur la concentration des Flavonoides
dans I’huile (mg EQ/I d'huile).

1.3. Evaluation de I’activité antioxydante de I’huile d’olive

Les résultats de I’activité antioxydante des échantillons d’huiles supplémentés et non

de feuilles de Rosmarinus Officinalis L. sont illustrés dans le (Tableau 11).

Tableau 11. Effet de deux procédes d’extraction et des taux d’incorporation des
feuilles de Rosmarinus officinalis L. sur la composition chimique de 1’huile d’olive.

Procédés a Procédés a Procédes Doses de o PPN
chaud n=3 Froid n=3 d’extraction romarin ajouté | © 2 o | §a
n=6 n=6 g%ﬁ gLy §c'-\‘>'<-
Mesures Doses romarin | Doses romarin | A A 0% 5% | SE% g EL | 8¢
i L3 E"3 | Ev
0% | 5% | 0% | 5o | Chaud | froid = |O 3
. 30.30 32.17 | 46.57 | 48.72 | 31.23" | 47.64% | 38.43" | 40.442 P>0.05
antiﬁ)’gg}/coe:Iraire t e + t t t t x P00t p=o0t
mg EAGII 00.57 | 00.57 | 00.53 | 00.87 | 00.51 | 00.64 | 00.49 | 00.66
P <0.01
,nh;’g;ﬁon 67.6% | 739% |74.7% | 752% | 70.8% | 74.9% | 71.2% | 745% | P<0.01 | P<0.01
3234 | 2996 | 18.46 | 14.10 | 31.15* | 16.28" | 25.40% | 22.03"
ngsx%n + + + + + + + + P<0.01 | P<0.01 | P<0.01
mg - - - - - - - -
00.58 | 00.34 | 00.33 | 00.27 | 00.42 | 00.27 | 00.42 | 00.27

Les résultats sont exprimés en valeurs moyennes plus ou moins écarts types correspondants, avec un nombre de
répétitions n égal a 03 ; mg EAG : milligramme équivalant acide gallique ; a,b,c: Groupes homogeénes de
comparaison des moyennes deux a deux selon le test de Newman et Keuls.

Les résultats relatifs au pouvoir antiradicalaire des différentes huiles analysées sont
représentés dans la (Figure 44). La meilleure activité antiradicalaire (48.72 mg EAG/I) est
notée dans I’huile d’olive extraite a froid, incorporée des feuilles de Rosmarinus Officinalis

L. a une concentration de (5%).
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Huile d'olive extraite a froid 5% 48,72
Huile d'olive extraite a froid 0% 46,57
Huile d'olive extraite a chaud 5% 32,17
Huile d'olive extraite a chaud 0% 30,3
0 10 20 30 40 50 60
mg EAG/1 (P>0.05)

Figure 44. Pouvoir antiradicalaire (mg EAG/I) des échantillons d’huile d’olive.

Le procédé d’extraction, a un effet hautement significatif (P< 0.01), sur la variation du
pouvoir antiradicalaire des échantillons d’huiles d’olives étudiés dont les teneurs ont été
remarquablement plus élevées dans 1’huile issue du procédé a froid que celle élaborée par le
procédeé a chaud ; 31.23 contre 47.64 mg EAG/I d’huile (Figure 45).

60

50 (P<0.01) 47,64°

40 31,23b

mg EAG/I

Huile d'olive extraite a chaud Huile d'olive extraite a froid

Figure 45. Effet des procédés d’extraction sur le pouvoir antiradicalaire (mg EAG/I) des

échantillons d’huile d’olive.

La dose de 5% des feuilles de romarin ajoutée, a augmenté tres significativement (P<

0.01) le pouvoir antiradicalaire des échantillons d’huiles étudiées ; 38.43 vs 40.44 mg EAG/I
d’huile (Figure 46).
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40,44 2

20 (P<0.01)

38,43 b

mg EAG/I
&

37,5

Dose 0% Dose 5%

Figure 46. Effet de la dose des feuilles de romarin ajoutées sur la variation de pouvoir
antiradicalaire (mg EAG/I) des échantillons d’huile d’olive.

1.3.1. Pourcentage d’inhibition :

L’huile d’olive extraite a froid, incorporée des feuilles de Rosmarinus Officinalis L. a
une concentration de (5%), a présenter le meilleur pourcentage d’inhibition du radical DPPH
(75,20%). Des différences hautement significatives (P<0,01) ont été remarquées entre les
différents échantillons d’huiles d’olives étudiées. (Figure 47)

Huile d'olive extraite a froid 5% 75,2
Huile d'olive extraite a froid 0% 74,7
Huile d'olive extraite a chaud 5% 73,9
Huile d'olive extraite a chaud 0% 67,6
62 64 66 68 70 72 74 76

Pourcentage % (P<0.01)

Figure 47. Pourcentage d’inhibition des échantillons d’huiles d’olives.

L huile issue du procédé d’extraction a froid, a noté un pourcentage d’inhibition plus

élevé (P< 0.01) que celui de I’huile issue du procédé a chaud ; 74.90 vs 70.80%. (Figure
48).

Huile d'olive extraite a froid 74,9

Huile d'olive extraite a chaud 70,8

68 69 70 71 72 73 74 75 76

[0)
Pourcentage % (P<0.01)

Figure 48. Effet des procédés d’extraction sur la variation de pourcentage

d’inhibition des échantillons d’huiles d’olives.
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Un pourcentage d’inhibition tres élevé (P< 0.01) pour 1’huile additionnée des feuilles de

romarin a été enregistré, contrairement au témoin ; 74.20 vs 71.20%. (Figure 49).

Dose 5% 74,5

Dose 0% 71,2

69 70 71 72 73 74 75
Pourcentage % (P<0.01)

Figure 49. Effet de la dose des feuilles de romarin ajoutées sur la variation de

pourcentage d’inhibition des échantillons d’huile d’olive.

1.3.2. EC50:
Les valeurs d’EC50 sont représentées dans le (Tableau 11).

La meilleure valeur d’EC50 (14.1 mg EAG/I) a eté notée dans I’huile d’olive extraite a

froid, incorporée des feuilles de Rosmarinus Officinalis L. a une concentration de 5%
(Figure 50).

35 32,34 29,96

30 (P<0.01)

18,46
14,1

mg EAG/I
B R NN

o Ul o Ut owu

Huile d'olive extraite Huile d'olive extraite Huile d'olive extraite Huile d'olive extraite
a chaud 0% a chaud 5% a froid 0% a froid 5%

Figure 50. Evaluation des EC50 (mg EAG/I) des échantillons d’huile d’olive.

Une EC50 tres remarquable (P< 0.01) de 31.15 mg EAG/I a été signalée dans I’huile

d’olive issue de procédé d’extraction a chaud comparativement a I’huile d’olive extraite a
froid (16.28 mg EAG/I) (Figure 51).

50 31,152
16,285 (P<0.01)

mg EAG/I

Huile d'olive extraite a chaud Huile d'olive extraite a froid

Figure 51. Effet des procédés d’extraction sur la variation de I’EC50 (mg EAG/I)

des échantillons d’huiles d’olives.
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Awussi, la dose des feuilles de Romarin ajouté aux échantillons d’huile d’olive, a induit

un effet hautement significatif (P< 0.01) sur la variation de I’EC50 ; 22.03 vs 25.4 mg
EAGI/I. (Figure 52).

26 25,42
(P<0.01)

o 24
5 22,03"
D
g 22

20

Dose 0% Dose 5%

Figure 52. Effet de la dose des feuilles de romarin ajoutées sur la variation de I’EC50
(mg EAGI/I) des échantillons d’huiles d’olives.
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2. Discussion :

2.1. Indices de qualités de I’huile d’olive :

2.1.1. Acidité libre :

L’acidité libre est un facteur de qualité de I’huile d’olive, il renseigne sur 1’altération de
celle- ci par hydrolyse et dégradation de la matiére grasse, qui est constituée de triglycérides.
L’huile dégradée contient de plus en plus d’acides libres ce qui fait croitre son acidité (Ben

Tekaya et Hassouna, 2007).

La valeur commerciale et thérapeutique de 1’huile d’olive vierge est directement liée a
son taux d’acidité (De Oliveira et al., 2010). Les huiles étudiées présentent des valeurs
d’acidité variant de 0,69 a 0,86%. Nos résultats ont démontré que 50% des échantillons

appartiennent a la catégorie vierge extra et 50% a la catégorie vierge.

L’huile analysée extraite a froid est marquée par un faible taux d’acidité (0.69% d’acide
oléique) nettement inférieure a la limite d’acidité (0.8% d’acide oléique) d’huile d’olive de
la catégorie vierge extra. Par contre, I’huile issue du procédé d’extraction a chaud, a indiqué
un taux d’acidité (0.83% d’acide oléique) supéricures comparativement aux valeurs
précédentes. Celle-ci appartient donc a la catégorie d’huile d’olive vierge dont 1’acidité
oscille de 0.8 a 2% d’acide oléique (COI, 2018). Les facteurs responsables de 1’élévation
de I’acidité sont liés surtout au non-respect des bonnes pratiques de récolte et de fabrication
d’huile d’olive (Afidol, 2003; El Antari et al., 2000; Ocakoglu, 2008).

Les résultats obtenus des huiles non incorporées de romarin sont inférieures a celles
avanceées par (Boulafne et al., 2015) qui ont rapportés des teneurs d’environ 1,77 £0,01 %.
Toutefois, nos valeurs sont semblables a celles de 1’huile issue de quelques variétés d’olives

récoltées en Turquie (entre 0,5 et 1,71 %) (Tanilgan et al., 2007).

Il est bien établi, comme le signale Yoshida et al. (1992) que I’acidité des huiles
végetales (tournesol, huile de colza, huile de soja, huile de blé) croit sensiblement lors d’un

traitement de chauffage.

Le niveau d’acidité libre élevé de I’huile peut étre également da a 1’état de maturité
avancé du fruit, ou au stockage inadéquat des olives avant la trituration par 1’action des
lipases sur les triglycérides de I’huile d’olives qui provoquent 1’augmentation de sa teneur
en acides gras libre (Chimi, 2001). Aussi, I’action de la chaleur peut dénaturée certains

composés constitutifs de ’huile lors de 1’extraction dont les acides gras a longue chaine. Il
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est donc nécessaire de triturer les olives saines, rapidement apres récolte dans un délai le

plus court possible (Tsimidou et al., 2005).

L’addition des feuilles de romarin semble diminuer I’acidité libre d’huile d’olive. Ces
réponses sont dues certainement a la grande richesse de Rosmarinus officinalis L., en
principaux composés bioactifs dont (saponosides, stérols, triterpenes, anthraquinones libres,
catéchols.) ayant une forte activité antioxydante qui ont réduit le niveau d’oxydation de
I’huile et limité une libération avantageuse d’acides gras a courte chaine dans le milieu
(Erkan, 2008 ; Youdim, 1999).

2.1.2. Indice de peroxyde :

L’indice de peroxyde permet d’estimer 1'état d'auto-oxydation de lhuile ; c’est un
mécanisme lent mais inéluctable. En effet, les corps gras peuvent s’oxyder en présence
d’oxygéne et de certains facteurs favorisant tels la température élevée, 1’eau, les enzymes,
les traces de métaux Cu, Fe...etc. Cette auto-oxydation ou rancissement aldéhydique conduit
dans un premier temps a la formation de peroxydes (ou hydroperoxydes) qui se décomposent
ultérieurement en dérivés carbonylés aldehydes et hydrocétones (responsables de 1’odeur de
rance) et en divers produits oxygénés (alcools, acides...) (Morales et al., 1997).

L’oxydation est le facteur principal de la détérioration de la qualité¢ de 1’huile d’olive.
Elle affecte, en effet, sa valeur nutritionnelle et sensorielle (Frankel, 1985; Morales et al.,
1997).

Pour tous les échantillons d’huiles analysés, les IP varient entre 10,38 et 14,25meq O2/1
d’huile. Ces valeurs restent donc, dans la norme fixée par le Conseil Oléicole International

(COl, 2013) pour I’huile d’olive de la catégorie vierge extra (IP <20 meq O2/kg).

Cependant, I’huile d’extraction a froid a présenté un fort (p<0.01) indice de peroxyde
par rapport a celle issue du procédé a chaud ; 14,24 vs 10.40 meq O2/l, en moyenne. Il est
bien établi que I’augmentation de I’indice de peroxyde est étroitement liée a ’activité de la
lipoxygénase. Le traitement thermique appliqué lors de 1’extraction a chaud semble altérer
relativement I’activité de cette enzyme et diminuer 1’indice de peroxyde de I’huile (Baccouri
et al., 2008).

La diminution de I’indice de peroxyde dans les échantillons d’huile d’olive additionnée
de romarin, peut étre expliquée sans doute par la grande richesse des feuilles de romarin en

multiples composés bioactifs (phénols, tanins, flavonoides, coumarines) ayant prouvés leurs
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aptitudes extraordinaires a réduire remarquablement le phénoméne d’auto-oxydation des
lipides (Iserin et al., 2007).

2.1.3. Extinction spécifique dans (UV)

Les valeurs de I'IP < 20meq O2/kg d’huile ne signifient pas toujours 1’absence du
phénomeéne d’oxydation. Le recours a la détermination des coefficients (K232, K270)
d’absorbance dans [’ultraviolet, renseigne sur la présence ou I’absence de produits
d’oxydation secondaire dans I’huile. Les hydroperoxydes des premiers stades de I’oxydation
sont absorbés a 232 nm ; alors que les produits d’oxydation secondaires tels que les cétones
insaturées-dicétones sont plutdt absorbés au voisinage de 270 nm (Jeantet et al., 2006; Ben
Temime et al., 2000 ; Oll¢, 2002).

Les résultats d’absorbance en UV montent que tous les échantillons analysés ont des
absorbances en UV qui respectent les valeurs préconisees par la norme du (COI, 2018) ;
K232<2,5 et K270<0,25.

Par ailleurs, les valeurs enregistrées au K232 et au K 270 dans I’huile préparée par le
procédeé a chaud sont significativement (p<0.01) supérieures a ceux provenant du procédé a
froid ; 1.78 vs 1.25 et 0.17 vs 0.13, en moyenne, respectivement. La chaleur appliquée au
cours du procédé d’extraction a chaud s’avére favorisé plus la formation de produits

d’oxydation primaires et secondaires dans I’huile d’olive.

L’huile aromatisée aux feuilles de Rosmarinus Officinalis L. a présenté des extinctions
spécifiques dans K232 et K270 inférieurs a ceux de I’huile non incorporée de matiére
végétale objet de 1’étude. Cela prouve bien que I’ajout de romarin préserve et réduit

remarquablement 1’oxydation de 1’huile quel que soit le procédé d’extraction utilisé.
2.1.4. Degré d’oxydation des lipides (Thars) :

Le test TBA est un test facile a réaliser et rapide pour 1’évaluation de la peroxydation
lipidique. Ce test se base sur le développement de pigment rose résultant de la réaction de
TBA avec les produits secondaires résultant de la dégradation des acides gras, en particulier
avec le MDA. L’intensité de la coloration est proportionnelle avec la concentration des
produits secondaires de 1’oxydation. (Frankel, 1998) ont rapporté que les alcools, les
aldéhydes saturés, les aldéhydes insaturés a et B et les composés époxy sont les produits
secondaires majeurs d’oxydation qui sont plus stables et sont générés par la décomposition

des peroxydes. Le TBA peut donner une réaction positive avec ces produits.
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Les résultats obtenus montrent que le procédé a chaud augmente 1’oxydation de I’huile ;
alors que I’ajout de romarin a 5% réduit drastiquement ce phénomeéne, Selon (Tepe et al.,
2005 ; Ozen et al., 2011) ceci peut s’expliquer par la présence de nombreux COMpPOSES
secondaires bioactifs dans le romarin (camphre, 1,8-cinéole, alpha-pinéne) qui peuvent
interagir d’une facon synergique ou additionnelle pour créer un systéme efficace vis-

a-vis des radicaux libres (Ninomiya et al., 2004).

2.2. Composition chimique de I’huile

2.2.1. Chlorophylle

Les chlorophylles sont des pigments responsables de la couleur caractéristique de 1’huile
d’olive, elles sont impliquées dans les mécanismes d’auto-oXxydation et la photo-oxydation
(Ryan et al., 1998).

Globalement, les résultats enregistrés sont faibles comparativement a ceux obtenus dans
I’huile vierge extra de la variété Chemlal la plus dominante en Algérie dont les teneurs
varient de 12,8 a 22,3 mg/kg (Bengana et al.,2013). Ils sont faibles aussi par rapport aux
résultats obtenus par Issaoui et al. (2010) variant entre 8,80 et 17,30mg/kg.

Selon Garcia et al. (1996), la maturation influence la teneur en pigments
chlorophylliens. Plus la maturation progresse, plus I’activité photosynthétique diminue ainsi
que la concentration. La concentration en chlorophylles peut dépasser 80mg/l d’huile pour
des huiles obtenues a partir d’olives en stade précoce de maturité, pour chuter a des valeurs
d’environ 2mg/1 d’huile lorsque le fruit est bien mar (Salvador et al., 2001; Giuffrida et
al., 2007)

Selon (Rayan et al., 1998 ; Fakourelis et al.,1987; Perrin,1992), les faibles
concentrations en chlorophylles des échantillons analysés seraient dues a la dégradation au
cours du stockage des olives, par I’action des chlorophyllases et des lipoxygénases des larves

et des microorganismes

Elles peuvent aussi s’expliquer par leur dégradation lors de processus d’extraction par
une phéophytinisation des chlorophylles initialement présentes dans le fruit dont 1’oxydation

par les peroxydases y serait plus importante (Gandul-Rojas et Minguez-Mosquera, 1996).

Pour Allaloutet al., (2009), les faibles teneurs en chlorophylles peuvent étre dues a
plusieurs facteurs tels ’effet du degré de maturité, le systéme d’extraction, le sol et les

conditions climatiques.
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2.2.2. Caroténoides :

Les caroténoides sont des inhibiteurs tres efficaces de la photo-oxydation induite par les
pigments chlorophylliens (Aparicio-Ruiz et Gandul-Rojas, 2012). Ils sont aussi
responsables de la couleur jaune de I’huile, possédent des propriétés antioxydantes et

suscitent beaucoup d’intéréts pour la santé¢ humaine (Morello et al., 2004).

L’¢étude faite par (Psomiadou et Tsimidou, 2002) a révéler que la teneur en caroténoides
dépend ainsi de la variété, du stade de maturité du fruit, le mode d’extraction de 1’huile et

des conditions de stockage.

Les teneurs en caroténoides des huiles étudiées varient entre un minimum de 0,58 et un
maximum de 0,65 mg /1 d’huile. Ces résultats sont proches de ceux enregistrés pour I’huile
d’olive vierge extra des deux variétés dominantes Chemlal et Azeradj analysées par
Bengana et al. (2013). La teneur en caroténoides augmente au fur et a mesure de la maturité
des olives. Cette augmentation est accompagnée par la diminution de la teneur en
chlorophylles. Ces pigments conférent a I’huile sa couleur jaune au dépend de la coloration
chlorophyllienne (Ait Yacine, 2001). Apparemment, la dose de romarin riche en
chlorophylle ajoutée & un taux de 5% ne semble pas influencer I’aspect verdatre

chlorophyllien et la couleur jaunatre de I’huile conférée par les caroténoides.
2.2.3. Flavonoides

La contribution des flavonoides de par leur structure chimique a caractére antioxydante
dans le régime alimentaire sous forme de fruits, légumes et boissons est trés importante pour
la prévention du stress oxydatif et 1’apparition de certaines maladies du siecle comme les

cancers et les maladies cardiovasculaires (Ono et al., 2006).

En général, une augmentation de la teneur en flavonoides dans 1’huile issue du procédé
d’extraction a froid a été notée, cela peut étre expliqué par la richesse de 1’huile d’olive en
flavonoides et que le procédés d’extraction a froid, préserve la qualité de I’huile et sa

composition en flavonoides, telles que (diosmine, lutéoline) (Ollivier, 2004).

En effet, (Zeghad, 2008), a trouvé que le romarin présente un taux de 8.33 mg QE /g en
flavonoide, ce qui explique I’augmentation de la teneur en flavonoides des huiles aromatises

au feuilles de romarin par rapport au témoin.
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2.2.4. Polyphénols totaux

Les huiles d'olives sont connues pour leur contenance élevée en composés phénoliques
par rapport aux autres huiles végétales raffinées. Ces composés contribuent a la saveur
globale complexe de 1’huile d’olives et lui fournissent des effets antioxydants et sont en

grande partie responsables de sa durée de conservation (Del Carlo et al., 2008).

Les teneurs en composés phénoliques des échantillons analysés varient de 121.05a 194.9
mg EAG/l d’huile. Les échantillons d’huile extraite a froid, ont indiqué des valeurs
supérieures a ceux extraite a chaud. Nos échantillons d’huile sont beaucoup plus riches en
polyphénols totaux que les huiles issues des variétés tunisiennes (Chetoui, Chemlali, Meski
et Sayali) variant de 18,2 a 162,8 mg/Kg et rapportées par (Dhifi et al., 2006 ; Ceci et
Carelli, 2007).

Aussi, le romarin ajouté semble améliorer nettement la concentration en composés

phénoliques des échantillons d’huile d’olive.

La décomposition des phénols complexes du romarin peut rehausser le taux en
hydroxytyrosol et en tyrosol de 1’huile (Perrin, 1992 ; Ollivier, 2004).

Plusieurs études ont rapportés toutefois la diminution des polyphénols lors des
traitements thermiques des huiles d’olives et de tournesol. Cette diminution des PPT peut
contribuer néanmoins a la protection de I’huile contre 1’oxydation lors du chauffage (Brenes
et al., 2002 ; Ouarzki, 2007).

2.3. Evaluation de I’activité antioxydante de I’huile d’olive

2.3.1. Pouvoir antiradicalaire :

L’évaluation de I’activité antioxydante de I’huile d’olive a été réalisée en utilisant le test
de DPPH. Au fait, le radical DPPH est largement utilisé pour évaluer la capacité des
composés antioxydants d’agir en tant que piégeurs de radical libre ou donateurs d’hydrogéne

(Molyneux, 2004).

La diminution du pouvoir antiradicalaire des échantillons d’huile d’olive extraite a
chaud, est due a ’effet de la haute température d’extraction ce qui dégrade les composes
bioactifs de I’huile responsables de la prévention de 1’oxydation tels que Les acides phénols,
et acides phénoliques
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Le pouvoir antiradicalaire augmente d’une facon trés hautement significative en fonction

de la concentration en composés phénoliques dans d’huiles d’olives. (Visioli, 1998).

Les plantes aromatiques possedent souvent des activités antioxydantes non négligeables.

C’est notamment le cas du romarin et du thym (Erkan, 2008 ; Youdim, 1999).

I1 est clair que I’activité antioxydante des extraits de plantes est due a leurs propriétés
oxydo-réductrices (redox) qui leurs permet d’agir comme étant des donneurs d’hydrogeénes

et/ou d’électrons et donc de capteurs de radicaux libres.

Il est noté que I’huile d’olive enrichie en feuilles de romarin a montré des activités
antioxydantes les plus éleveées, celles-ci sont attribuées a la présence de certains composés
bioactifs dans la plante tels que 1’eugénol, le methyleugénol, I’elemicine, le 1,8 — cinéole, le
carvacrol et le p-cyméne qui sont rapportés dans la littérature scientifigue comme des
antioxydants efficaces et d’inhibiteurs naturels d’oxydation (Aeschbach et al., 1993;
Maestri et al., 1997; Prieto et al., 2007).

(Ben Rached et al. 2014) ont montré que I’aromatisation de I’huile d’olive (zalmati) par
I’HE de romarin (Rosmarinus officinalis L.) a augmenté D’activit¢ antioxydante de ce
complexe. Des résultats similaires ont été signalés par (Delgado-Adamez et al. 2014).
Cependant, (Baiano et al. 2009) ont montré que 1’activité antioxydante de 1’huile d’olive
enrichie par différentes espéces (citron, origan, romarin et piment) et conservée dans du verre
opaque a température ambiante a été réduite aprés 9 mois de stockage, comparativement a

I’huile d’olive non enrichie.
2.3.2. Pourcentage d’inhibition :

Les échantillons d’huile d’olive extraite a froid ont présenté des pourcentages
d’inhibitions supérieures a ceux extraite a chaud, 70.8 vs 74.9 %, ce qui est en corrélation
avec le taux des composés phénoliques de I’huile et leurs dégradation lors de 1’extraction

sous ’effet de la température.

L’ensemble des résultats obtenus sont proches a ceux rapportés par (Nakbi et al., 2011)

pour la variété Chemlali tunisienne ou il avait enregistré une valeur de 78,56%.
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2.3.3. L’ECS50:

La détermination des IC50 des différents échantillons d’huile d’olive, permet de
conforter I’ensemble de nos observations. Etant donné que les plus faibles valeurs d’IC50
indiquent les plus grandes activités antioxydantes, on conclut d’une part que les échantillons
d’huile d’olive additionnée de romarin possede les plus fortes activités (IC50= 22.03 vs 25.4
mg EAG/I), ces résultats concorde avec les résultats de (Abdelaziz M et al., 2014) qui

rapporte une valeur d'IC 50 égale a 25, 02 mg/kg.

Ce potentiel antioxydant confeére a I’huile d’olive un grand intérét dans la prévention
contre les maladies cardiovasculaires, les cancers, le diabete, les maladies

neurodégénératives, 1’inflammation et le vieillissement (Benlmlih et Ganam, 2012).
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Conclusion :

L’huile d’olive est parmi les huiles les mieux appréciées grace a sa valeur nutritionnelle et

surtout ses effets bénéfiques pour la santé. La qualité d’huile d’olive peut étre affectée par

plusieurs facteurs comme la variété, les conditions de stockage, les pertes subies par 1’huile

d’olive au cours de sa fabrication d’ou 1’idée de son enrichissement par des composés bioactifs

des matrices végétales pour conserver et améliorer sa qualité.

Cette étude a ét¢ une bonne occasion d’observer d’une part les parametres de qualité de

I’huile d’olive issue des deux procédés d’extraction a chaud et a froid et d’autre part sa stabilité

oxydative apres enrichissement par les feuilles de romarin, et d’évaluer leur utilité pour la

détermination de la qualité de I’huile d’olive.

Tous les paramétres de qualités (acidité, indice de peroxyde et K232 et K270 et Thars) et

I’activité antioxydante, semblent évoluer de maniére positive en présence du romarin par

rapport a ceux des huiles témoins.

A la lumiere des résultats obtenus, il est possible de tirer les observations suivantes :

v' La quantification des polyphénols totaux, flavonoides, caroténoides, et

v

chlorophylles dans les échantillons d’huile étudiés a révélé une augmentation en
présence de romarin.

Les échantillons d’huile d’olive étudiée présente une acidité faible qui respecte les
normes etablies par le C.O.1.

L’huile analysée a un taux de peroxyde qui est compris dans I’intervalle établi par
leC.O.

Les résultats d’absorbances en UV (K270) respectent bien les valeurs préconisées
par la norme du C.O.1

Les résultats d’absorbances en UV K232 sont conformes aux normes établies par le
C.O.L

L’activité antioxydante est plus élevée dans les huiles additionnée au romarin.

Ces résultats permettent de conclure que I’enrichissement de 1’huile d’olive avec les feuilles

de romarin a relativement augmenté sa composition en antioxydants. Par conséquent, cette huile

produite peut constituer un aliment fonctionnel potentiel par sa richesse en molécules bioactives

naturelles.



Heureusement, nos résultats ont abouti a classer les échantillons d’huile analysées dans les
deux meilleurs catégories a savoir : extra vierge et vierge. Cela peut étre expliqué par la bonne
qualité des olives (a cause d’une cueillette adéquate) et aussi aux bons procédés d’extraction

traditionnels utilisés.
Pour compléter cette étude il serait intéressant d’envisager d’autres aspects a savoir :

> Quantifier et identifier les composés phénoliques par des méthodes plus précises :
HPLC...

» Améliorer sans cesse les conditions de production et de stockage des multiples variétés
d’olives et veiller a une production d’une huile de qualité.

> Faire un enrichissement de I’huile par d’autres plantes médicinales autochtones en

suivant leur impact sur la santé.
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