Edition francaise | N2 119 | juillet 2014

Journal officiel du Conseil oléicole international

-

‘é'_;"" - : . o o
des feuilles d’olivier, composition

chimique d’huiles d’olive de différentes origines et
tracabilité de Phuile d’olive



E—— .

OLIVA

Journal officiel du Conseil oléicole
international

Publié en: anglais, arabe, espagnol,
francais et italien.

Calle Principe de Vergara, 154

28002 Madrid, Espagne

Tel.: 34-915903 638

Fax: 34-915 631 263

E-mail: iooc@internationaloliveoil.org
Web: www.internationaloliveoil.org

ISSN: 0255-996X
Dépot légal: M-18627-1984

Les appellations employées dans la présente
publication et la présentation des donées qui
y figurent n’impliquent de la part du
Secrétariat exécutif du COI aucune prse de
position quanta u statut juridique des pays,
territoires, villes ou zones, ou de leurs
autorités, ni quant au tracé de leurs
frontieres ou limites.

Le contenu des articles figurant dans la
presente  publication ne reflete pas
nécessairement le point de vue du
Secrétariat exécutif du COI en la matiére.

La reproduction totale ou partielle des
articles d’ OLIVA est autorisée sous réserve
expresse de la mention d’origine.

Sommaire

OLIVAE N° 119 juillet 2014

Etude de la teneur en éléments majeurs et en éléments
traces dans les feuilles d’olivier

R. Alcazar Roman, J.A. Amor6s, C. Pérez de los Reyes, I.J. Garcia
Navarro et S. Bravo

page 1

Contribution a I’étude de la typicité des huiles d’olive
vierges produites dans la région de Sais (Maroc)

M. Essiari, R. Zouhair et H. Chimi
page 8

Caractérisation physico-chimique et stabilité oxydative
des huiles d’olive des variétés Picholine marocaine,
Haouzia, Koroneiki et Arbéquine de la région oléicole
centrale du Maroc (Chaouia-Ouardigha)

M. Haddam, H. Chimi, A. El-Antari, M. Zahouily, R. Mouhibi, A. Zaz,
M. Ibrahimi et A. Amine

page 23

Composition en acides gras et en triglycérides d’huiles
d’olive vierges de 34 variétés et 8 Appellations d’Origine
francaises et de 2 variétés étrangeres implantées en
France : constitution d’une banque de données (premicre
partie)

D. Ollivier, C. Pinatel, V. Ollivier et J. Artaud

page 36

Nouvelle approche pour la détermination de I'origine des
huiles d’olive : morphogrammes et morphotypes
(deuxie¢me partie)

C. Pinatel, D. Ollivier, V. Ollivier et J. Artaud

page 49



OLIVE Alcdzar Romadn et al. N2119 2014

Etude de la teneur en éléments
majeurs et en éléments traces dans
les feuilles d’olivier

R. Alcazar Roman, J. A. Amordos, C. Pérez de los Reyes, F. ]J. Garcia Navarro
et S. Bravo

Escuela de Ingenieros Agronomos. Universidad de Castilla-La Mancha. Ronda de Calatrava, 7. 13071
Ciudad Real, Espagne

RESUME

L’objectif de ce travail était I'analyse de la teneur en éléments majeurs et en éléments traces dans les
feuilles d’olivier et de I'évolution de leur concentration dans des feuilles d’ages différents. Les données
obtenues ont été comparées avec celles d'une autre plante ligneuse, la vigne.

La principale nouveauté de cet article réside dans les données apportées sur la teneur en éléments traces
des feuilles d’olivier, sujet peu développé dans la littérature scientifique.
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1. INTRODUCTION

L’oliveraie espagnole occupe une surface de prés
de 3 millions d’hectares, avec plus de 300 millions
d’arbres (MAAMA, 2010), la région de Castille-La
Manche étant la deuxiéme communauté autonome
d’Espagne en termes de production totale et de
superficie aprés ’Andalousie. Les recherches sur
'olivier sont donc particulierement importantes
vu I'impact agronomique et économique de cette
culture.

Une grande partie des éléments chimiques connus
sont essentiels pour les plantes: certains sont
nécessaires en quantités relativement
importantes (éléments majeurs ou
macronutriments) alors que les autres sont
suffisants en tres petites quantités
(micronutriments ou éléments traces). Ces
derniers ont fait I'objet d'un intérét particulier au
cours des derniéres années car certains sont
essentiels pour les plantes. Les éléments majeurs
permettent de connaitre la concentration totale
dans le sol des composants structurels et nutritifs
(Wild, 1992; Lanyon et al, 2004 ; White, 2009).
Les éléments traces sont des composants
chimiques qui apparaissent dans les sols a des
concentrations inférieures a 0,1 % (1000 mg/kg).
IIs permettent d’obtenir des informations sur
'origine géochimique du sol (Garcia et al, 2009)
et sur les possibles toxicités (Conde et al., 2009).
Ces éléments proviennent principalement de la
roche meére mais leur distribution dans les
différents profils du sol est conditionnée par
différents  facteurs  édaphogénétiques. La
composition du sol se reflete également dans la
plante et dans ses produits, méme s’il est vrai que
chaque systéeme sol-plante peut présenter de
grandes différences en ce qui concerne le
métabolisme des éléments traces. Ces éléments
interviennent dans des processus métaboliques
fondamentaux tels que la respiration, la
photosynthése et la fixation ainsi que dans
I'assimilation de certains nutriments majeurs (N
et S par exemple).

Les racines constituent la principale voie
d’absorption des éléments traces, bien qu’on ait
observé que d’autres tissus sont également
capables d’absorber certains nutriments et
éléments traces. En général, l'absorption des
éléments traces par les plantes dépend non
seulement de la capacité spécifique de celles-ci
mais également de facteurs liés au terrain, les plus
significatifs étant le pH, le potentiel redox, le
régime hydrique, la teneur en argile, la teneur en
matiére organique, la capacité d’échange
cationique, l'équilibre des nutriments et la
concentration d’autres éléments traces et
majeurs. Les conditions climatiques peuvent
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également avoir une influence sur le taux
d’absorption des métaux traces: en général, plus
la température est élevée, plus ces éléments sont
absorbés.

La biodisponibilité des éléments traces dans
I'atmospheére a travers les feuilles peut avoir un
impact significatif sur la contamination de la
plante (Hg, Cd). Cest le cas également des
applications de fertilisants sur les feuilles, en
particulier d’éléments comme Fe, Mn, Zn et Cu.
Les éléments traces absorbés par les feuilles
peuvent étre transportés dans les tissus, y
compris dans les racines, ou sont stockés les
métaux en exces. La vitesse de mouvement des
éléments traces dans les tissus varie fortement
selon l'organe de la plante, son age et 'élément
concerné. La morphologie de la surface des
feuilles est un facteur important qui détermine
'absorption foliaire des éléments traces.

La littérature sur la teneur en éléments majeurs
des feuilles d’olivier comprend des références
classiques, comme les données apportées par
Freeman et al (1994) ou par Barranco et al
(2008) alors qu'on trouve peu d’études
spécifiques sur la teneur en éléments traces.
Barranco et al. (2008) ont montré 1'évolution de la
teneur en éléments traces et ont interprété les
niveaux de certains de ces éléments. Higueras et
al. (2012) ont commencé a étudier ces éléments
sur des oliviers de zones affectées par l'activité
miniére mais sans distinguer 1'dge de la feuille
d’olivier étudiée.

L’objectif de ce travail est d’étudier la variation de
la concentration des éléments majeurs et des
éléments traces dans les feuilles d’olivier dans des
zones qui peuvent avoir été affectées par une
activité minieére antérieure, selon l'dge de la
feuille. De méme, nous comparons les teneurs en
éléments majeurs et traces des feuilles d’olivier
avec celles qui ont été observées précédemment
sur les feuilles de vigne, culture ligneuse
importante dans la méme zone.

2. MATERIELS ET METHODES
2.1. Domaine de recherche et échantillonnage

L’échantillonnage a été effectué dans sept zones
de la province de Ciudad Real (centre de
I’Espagne) dans un rayon de 70 km autour de la
mine de mercure d’Almadén (Tableau 1). Les
données font partie d'une étude plus détaillée sur
la teneur en mercure et sa possible toxicité
(Higueras et al, 2012). Les sols présentaient les
caractéristiques suivantes: acides, non salins,
texture majoritairement franco-sableuse, faible
teneur en carbonates et en chaux active et valeurs
de matiere organique variables.

www.internationaloliveoil.org
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Tableau 1. Emplacement des zones
d’échantillonnage dans la province de Ciudad Real
(Espagne) et distance par rapport a la mine
d’Almadén

Zone Description Coordonnées Distance
(km)
Almadén, Avenida de la X: 340 054 0433
Libertad ’
1 Y: 4293 486
AlmadeI:\In, Carril del X: 340075 0,380
2 orte Y: 4293 871
Chillén, polygone 1 X:337 813
2,052
3 parcelle 614 Y: 4 294 755
Almagenej?s, Calle X: 351507 12,628
4 arretas Y: 4 289 240
Fontanosas (Abenojar) X: 366 656
polygone 37, parcelle 27,012
5 243 Y: 4291811
Almoddvar del Campo, X: 390909
polygone 71, parcelle 51,870
6 739 Y: 4 285415
Picon, polygone 9, X: 407 999 74,769
7 parcelle 69 Y: 4 324 209

Nous avons recueilli des échantillons de feuilles
de 4 oliviers différents dans chaque zone durant
la deuxiéme semaine du mois de mai 2010 pour
profiter de la présence de nouvelles pousses
d’olivier et faciliter ainsi I’échantillonnage de
feuilles d’'un an. Nous avons sélectionné entre 30
et 35 pousses autour de chaque olivier, a une
hauteur de 1,20 m, en faisant attention a ce qu'il
y ait suffisamment de feuilles représentatives de
chaque année a étudier. Cela nous a permis
d’obtenir des feuilles d'dges différents: de
I'année en cours (année 0), d’'un an a partir de
leur formation (année 1) et de deux ans a partir
de leur formation (année 2).

Une fois échantillonnées, les feuilles ont été
transportées au laboratoire pour étre
conservées au froid puis classées par age
(Figure 1). Les feuilles de I'année 0 ont été
recueillies a l'extrémité de la pousse. Elles
étaient de couleur vert clair et de petite taille,
caractéristiques propres et sans équivoque des
jeunes feuilles. Celles de l'année 1 ont été
recueillies au centre de la pousse. Elles étaient
d’un vert plus foncé que celles de 'année 0 et de
taille moyenne. Enfin, les feuilles de 'année 2 ont
été prélevées dans la partie la plus éloignée de la
pointe de la pousse. Elles étaient de plus grande
taille et d'un vert plus foncé.

a)

Figure 1. Feuilles de différents ages : a) année 0; b) année 1; c) année 2.

2.2. Méthode d’analyse

Tous les échantillons ont été introduits dans une
étuve a une température constante de 36 °C
pendant dix jours jusqu'a ce que I'’humidité
disparaisse completement. Ils ont ensuite été
triturés a l'aide d’'un broyeur, jusqu’a obtention
d’une poudre fine et homogene. Cette poudre a été
utilisée pour déterminer la concentration
d’éléments majeurs et d’éléments traces par la
méthode des pertes par calcination et de
fluorescence par rayons X. La calcination de
I’échantillon a été réalisée dans un four a moufle
porté a une température de 1 100 °C en 5 heures a
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un rythme de 10 °C/min. Les pertes par
calcination donnent le pourcentage en poids des
éléments volatils nécessaire pour déterminer la
proportion d’éléments majeurs et traces obtenue
au moyen de la fluorescence.

Nous avons utilisé un spectrometre commercial
(Philips modele Magix Pro équipé d’'un tube de
rhodium) d’une puissance maximum de 4 kW. Le
controle de qualité a été évalué au moyen d’'une
double analyse d’échantillons de référence
certifiés (BCR-62).

Enfin, pour le traitement statistique et les
graphiques, nous avons utilisé le programme
Microsoft Office Excel 2007.

www.internationaloliveoil.org
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3. RESULTATS ET DISCUSSION
3.1 Eléments majeurs

Les teneurs moyennes en éléments majeurs des
feuilles sont indiquées dans le Tableau 2. Si I'on
compare les valeurs obtenues avec celles trouvées
dans différents ouvrages (Freeman et al, 1994 ;

valeurs moyennes de P, S et K dans la vigne
(1,793, 2,215 et 0,555 g/kg respectivement) sont
inférieures a celles de l'olivier. La teneur en Al est
similaire dans la vigne et dans I'olivier.

Tableau 3. Valeurs moyennes des éléments majeurs et
traces dans les feuilles de vigne (Amoros et al., 2011)

Barranco et al.; 2008), on observe que la plupart Elément | X jue | Elément X feuitte
des macroéléments sont présents dans des majeur (g/kg) trace (mg/kg)
proportions adéquates. 0,075
Na \% 6,933
Tableau 2. Teneur moyenne en éléments majeurs dans 4,420
les feuilles (g/kg) Mg Cr 5,183
Al 0,553 Co 2,783
Elé t| X . X . X . X .
emen X année 0 X année 1 X année 2 X feuille Si 8,200 Ni 2’050
Na 0,030 0,034 0,013 0,026 P 1,793 Zn 15,617
Mg 1,503 2,489 2,346 2,112 2,215 Rb 3,917
Al 0,546 0449 | 0444 | 0,480 K 0,555 Sr 133,550
Si 1,149 1,313 1,133 1,198 Ca 27,502 Nb 4,250
Mn 0,102 Cs 5,450
P 3,594 2,406 2,123 2,708
Fe 7,336 Ba 39,483
S 3,827 4,213 4,191 4,077
Ce 10,767
K 11,781 7,521 7,724 9,009
Pb 3,550
Ca 10,180 23,850 23,843 19,291 Nd 4,300
Mn 0,007 0,029 0,039 0,025
Les wvaleurs concernant l'accumulation des
Fe 0,110 0,160 0,166 0,145 éléments majeurs dans les feuilles selon leur dge
(Figure 2) sont similaires a celles citées dans la
c 0,947 0,367 0,299 0,538 littérature spécialisée (Barranco et al., 2008). On

Pour avoir une idée générale de la signification
des niveaux de concentration de ces éléments
dans les feuilles d’olivier, il est intéressant de
comparer les valeurs moyennes obtenues avec
celles citées dans la littérature pour les feuilles
d’autres cultures ligneuses comme la vigne
(Amoros et al., 2011). Ces valeurs sont indiquées
dans le Tableau 3.

On peut observer que les niveaux de Na, Mg, Si, Ca,
Mn et Fe dans la vigne (0,075, 4,420, 8,200,
27,502, 0,102 et 7,336 g/kg respectivement) sont
supérieurs a ceux de lolivier. Toutefois, les
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observe une plus grande concentration de Cl, P et
K dans les feuilles les plus jeunes car ces éléments
sont mobiles et se déplacent dans les points de
plus grande intensité métabolique. Bien que le Mg
soit également un élément mobile, sa
concentration est plus forte dans les feuilles
agées. Mn, Fe, Ca et S sont des éléments peu
mobiles (sauf ce dernier dont la mobilité est
variable) mais ils se comportent de la méme
maniere que le magnésium. Le calcium est
essentiel dans la formation de la paroi cellulaire.
La concentration du reste des éléments est
pratiquement constante dans les feuilles quel que
soit leur age.
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Figure 2. Teneur en éléments majeurs, exprimée en g/kg, dans les feuilles de 0, 1 et 2 ans pour : a) Al et Cl, b) Na et

Mn, c) Fe,d) Ket Ca, e) PetS, f) Mg et Si.
3.2. Eléments traces

Les teneurs moyennes en éléments traces dans les
feuilles sont indiquées dans le Tableau 4, a
I'exception de celles en Sc, Zr, W, Hf, Ga, Y, U et Hg
qui ne rentraient pas dans les limites de détection
avec la technique utilisée.

Peu d’articles ayant été publiés sur la teneur en
ces éléments dans les feuilles d’olivier, nous avons
comparé les résultats obtenus avec les teneurs en
éléments traces dans les feuilles de vigne
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(Tableau 3). Les niveaux de V, Cr, Nb et Ba dans la
vigne (6,933, 5,183, 4,250 et 39,483
respectivement) sont plus élevés que dans
I'olivier. Dans le cas du Sr, la teneur est trés
supérieure (133,550 mg/kg) a celle relevée sur la
feuille d’olivier (48,014 mg/kg). Toutefois, les
valeurs moyennes de Ni et Zn dans la vigne (2,050
et 15,617 mg/kg respectivement) sont inférieures
a celles de lolivier (3,205 et 22,657 mg/kg
respectivement). Les autres éléments présentent
des valeurs similaires dans les deux cultures.

www.internationaloliveoil.org
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Tableau 4. Teneur moyenne en éléments traces dans les feuilles (mg/kg)

Elément X année 0 X année 1 X année 2 X feuille
vV 3,829 3,686 4,029 3,848
Cr 5,514 4,571 4,486 4,857
Co 3,057 2,729 2,914 2,900
Ni 2,929 2,971 3,714 3,205
Cu 19,400 18,571 22,914 20,295
Zn 26,400 21,157 20,414 22,657
Rb 3,886 2,700 2,843 3,143
Sr 31,086 56,700 56,257 48,014
Nb 3,629 3,300 3,357 3,429
Cs 6,371 5,414 6,157 5,981
Ba 32,000 42,443 41,357 38,600
La 1,486 0,757 1,214 1,152
Ce 11,314 10,386 11,086 10,929
Pb 3,686 3,800 3,800 3,762
Th 1,700 1,614 1,414 1,576
Nd 4,600 4,629 4,500 4,576

La Figure 3 indique les résultats obtenus pour les
éléments traces (mg/kg) selon I'age de la feuille
d’olivier ainsi que I'écart type, sauf dans le cas du
Cu, qui n’est pas montré eu égard a la grande
variation qu’il présente a l'issue des traitements
phytosanitaires apportés a I'olivier.

Ces résultats montrent une concentration plus
élevée de Cr, Zn, Rb et Th dans les feuilles jeunes,
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ce qui indique que ces éléments sont liés au
métabolisme de la plante. Les teneurs en Ni, Cu, Sr
et Ba sont supérieures dans les feuilles agées car
la plante a du mal a les excréter. La et Ce
présentent une mobilité variable dans la feuille
alors que le comportement du reste des éléments
est pratiquement constante sur les trois ans.
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Figure 3. Teneur en éléments traces, exprimée en mg/kg, des feuilles de 0, 1 et 2 ans a) Th, La, Nd et Ce b) Co, Ni, Rb,

Nb, Pb, V, Cr et Cs c) Cu et Zn ; d) Sr et Ba.
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4. CONCLUSIONS

A partir des résultats obtenus dans ce travail, nous
pouvons conclure que la plupart des éléments
majeurs se trouvent dans des proportions
normales dans les feuilles des oliviers des sept
zones analysées, quel que soit I'dge de la feuille. Ca
et K sont présents en grande quantité. Les
éléments les plus mobiles (Cl, P et K) sont
concentrés dans les feuilles plus jeunes, sauf Mn
que l'on trouve dans les feuilles plus agées, tout
comme les éléments de mobilité plus réduite (Mn,
Fe, CaetS).

La comparaison entre les teneurs moyennes en ces
éléments dans les feuilles d’olivier et dans la vigne
montre que les niveaux de Na, Mg, Si, Ca, Mn et Fe
sont supérieurs dans la vigne, au contraire des
valeurs moyennes de P, S et K. Al présente des
concentrations similaires dans les deux cultures.
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Contribution a I'étude de la typicité des
huiles d’'olive vierges produites dans la
région de Sais (Maroc)

M. Essiari?, R. Zouhair! et H. Chimi?

1. Département de Biologie, Faculté des sciences, Université Moulay Ismail, Mekneés, Maroc.
2. Département des Sciences Alimentaires et Nutritionnelles, Institut Agronomique et Vétérinaire Hassan
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RESUME

La présente étude a pour objectif d’analyser l'effet du lieu de culture sur la qualité de 'huile d’olive
de quatre variétés (Picholine marocaine, Arbéquine, Haouzia et Ménara) cultivées dans deux zones
pédoclimatiques différentes. Les variables a vérifier sont les caractéristiques carpométriques, I'indice
de maturité et les caractéristiques physico-chimiques (teneur en huile, acidité libre, indice de
peroxydes, absorbance dans l'ultraviolet, acides gras et stérols).

Les résultats obtenus indiquent que le lieu de la culture exerce une influence sur la date de récolte, la
quantité et la qualité de I'huile. Les huiles analysées sont classées dans la catégorie « vierge extra ».
Le poids des olives des 4 variétés de la zone 1 (Ain Taoujdate, province d’El Hajeb) est supérieur a
celui qui a été trouvé dans la zone 2 (Ait Oualal, province de Mekneés). Les caractéristiques
carpométriques sont affectées par la variété et le lieu de culture.

Les variétés Ménara et Haouzia ont présenté des teneurs en huile plus élevées au cours des
campagnes 2010/11 et 2011/12 respectivement.

En ce qui concerne le pourcentage d’acidité, au cours de la campagne 2010/11, il y a eu une légere
différence entre les huiles issues des oliveraies de la zone 2 et celles issues de la zone 1. La méme
tendance a été enregistrée pendant la campagne 2011/12, a part la variété Arbéquine.

L’indice de peroxydes nous renseigne sur I'état d’oxydation des huiles. Cet indice est supérieur chez
les huiles des variétés Arbéquine et Haouzia de la zone 1 par rapport a celles des mémes variétés de
la zone 2, le contraire se trouve chez les variétés Picholine marocaine et Ménara.

Les résultats d’absorbance dans 1'UV montrent que les huiles des deux campagnes ont des
absorbances qui respectent les valeurs préconisées par la norme du COL

La composition en acides gras des huiles d’olive testées est variable et nettement influencée par le
facteur variétal. Au cours des deux campagnes, le taux d’acide oléique est faible pour I’Arbéquine et
légérement élevé pour la Picholine marocaine. Ce taux reste intermédiaire pour les variétés Haouzia
et Ménara.

Les teneurs en stérols des huiles dans les deux zones sont comparées a celles du COI et montrent
qu’il y a une légére supériorité de campestérol chez la variété Arbéquine.

Globalement, la caractérisation géographique peut étre utilisée pour une sélection d’huiles de qualité
performante répondant aux normes des marchés, sur le plan national et international.

Mots clés: Caractéristiques carpométriques, parametres physico-chimiques, zones pédoclimatiques.
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1. INTRODUCTION

L’'olivier constitue la principale spéculation
fruitiére cultivée au Maroc, avec une superficie de
920 000 ha. Cette filiere représente plus de 57 %
de la sole arboricole nationale, s’étend sur tout le
territoire national, a 'exception de la bande cotiére
Atlantique, en raison de ses capacités d’adaptation
a tous les étages bioclimatiques.

La production nationale d’olives en 2008/09 et
2009/10 s’éleve respectivement a 1500000 et
1200 000 t/an. Elle est destinée a hauteur de 65 %
a la trituration. Le reste (35 %) est réparti entre la
conserverie et I'autoconsommation.

Le secteur de T'huile d’olive est constitué par des
unités modernes, semi-modernes et des moulins
traditionnels ‘Madsra’. La moitié de ces unités est
concentrée dans les régions de Fés, Meknes et
Marrakech. La production moyenne d’huile
(période 2004-2008) a été de 'ordre de 65 000 t
par an contre 160 000 t en 2009 et 2010.

L’huile d’olive, orientée principalement vers le
marché national, représente prés de 75 % de la
production et contribue a combler le déficit du
pays en matiére d’huiles alimentaires a hauteur de
17 %. Les exportations d’huile d’olive restent
faibles a cause de la quantité et de la qualité
requises. Par ailleurs, l'instabilité des productions
au niveau de notre pays ne peut pas conduire a des
contrats fermes avec les clients étrangers
demandeurs de quantités et de qualités stables et
réguliéres dans le temps.

Avec la mise en ceuvre du Plan Maroc Vert, le
secteur oléicole connait un développement rapide
tant au niveau amont (production) qu’au niveau
aval (valorisation).

Dans ce cadre, le Plan Agricole Régional de
Mekneés-Tafilalet tenant compte des conditions
pédoclimatiques et de la disponibilité des unités de
trituration dans la région du Sais, cette filiere a
connu un développement importante du point de
vue extension des superficies et valorisation de
I'huile d’olive. Malgré ces conditions et la
diversification variétale, les rendements en olives
et en huiles différent d’'une zone a I'autre selon les
microclimats, les types de sol (Cavusoglu et al,
1994) et I'altitude (Mouawad, 2005).

Les variétés choisies dans notre recherche sont la
Picholine marocaine, I'Haouzia, la Ménara et
I'Arbéquine. Ces variétés représentent un
pourcentage important au niveau des oliveraies de
Sais et sont tres demandées par les oléiculteurs.

La qualit¢é joue un role essentiel dans Ia
commercialisation de l'huile d’olive vierge. Cette
qualité est influencée par plusieurs facteurs, en
particulier la variété (Fontanazza, 1988 ; Nurhayat,
1989), les bonnes pratiques agricoles, la date de
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récolte (Rahmani et al., 1997), le lieu de culture
(Ranalli et al., 1999), 1a qualité des olives triturées,
la procédure d’extraction (Di Giovacchino, 1996 ;
Rahmani, 1996 ; Chimi, 2006) et le stockage des
huiles (Montedoro, 1989 ; Cimato, 1990 ; Rahmani,
1993, Inclese, 1994 ; Koutsfaiks, 2000; Chimi,
2006).

Dans ce contexte, nous avons procédé dans le
présent travail a I'évaluation des caractéristiques
physico-chimiques et de la typicité des huiles de
quatre variétés a huile cultivées dans deux zones
de la région du Sais (provinces de Mekneés et El
Hajeb), a savoir Ain Taoujdate et Ait Ouallal. Cette
zone oléicole compte plus de 30 000 ha d’oliviers
dont 40 % en irrigué. Le secteur se caractérise par
son capital productif et I'extension rapide de ses
infrastructures agroindustrielles. Le Plan agricole
régional (PAR) vise justement l'extension de la
superficie oléicole.

Les paramétres de qualité étudiés sont: l'indice
d’acidité, l'indice de peroxydes, les extinctions
spécifiques, les acides gras et les stérols. Ces
parameétres varient d’'une campagne a l'autre en
fonction des zones géographiques pour chaque
variété étudiée.

2. MATERIELS ET METHODES

L’étude a été menée durant les campagnes
agricoles 2010/11 et 2011/12 dans la région de
Sais (Maroc). Cette région est connue pour son
patrimoine oléicole diversifié et important.

Le matériel végétal que nous avons utilisé dans
notre étude est constitué de trois variétés
marocaines : Picholine marocaine (variété 1),
Haouzia (variété 3) et Ménara (variété 4) et une
variété étrangere: Arbéquine (variété 2). Ces
variétés, avec la mise en ceuvre du Plan Maroc
Vert, ont connu un développement rapide tant au
niveau production qu’au niveau valorisation.

2.1. Echantillons d’olives et d’huile d’olive

Echantillons d’olives

Pour l'indice de maturité et les caractéristiques
carpométriques, la collecte des échantillons a été
réalisée chaque semaine pendant la période allant
du 10 novembre au 12 janvier (campagnes
2010/11 et 2011/12). Les zones choisies sont les
oliveraies d’Ain Taoujdate dans la province d’El
Hajeb (zone 1) et celles d’Ait Ouallal dans la
province de Meknes (zone 2).

Les prélevements des olives ont été effectués a
hauteur d’homme sur toute la frondaison de
I'arbre. Chaque échantillon était composé
d’environ 1 kg d’olives.
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Echantillons d’huile d’olive

Dans le but de déterminer les caractéristiques
physico-chimiques des huiles produites au niveau
des oliveraies de mémes zones d’étude, des
collectes d’échantillons d’huile ont été réalisées a la
méme période que les prélevements des olives a
partir des unités de trituration a deux phases
installées dans lesdites zones.

2.2. Analyses sur les olives

Indice de maturité des olives (IM)

Cette méthode a été développée par I'Institut
National de Recherche Agronomique (INRA) -
Station de Jaén (Espagne). Elle est basée sur
I'appréciation de la coloration de 100 olives
prélevées au hasard sur un échantillon de 1 kg. Ces
olives sont réparties en 8 classes allant des olives a
épiderme vert intense jusqu’aux olives a épiderme
noir et a pulpe entiérement violette.

Cet indice est calculé comme suit :

IM =
(0xA+1xB+2xC+3xD+4xE+5xF+6xG+7xH) /100
Avec A, B, C, D, E, F, G et H correspondant au
nombre d’olives appartenant aux classes 0, 1, 2, 3,

4,5,6,7 et 8.

Les caractéristiques de chaque classe sont:

A : épiderme vert intense

B : épiderme vert jaunissant

C : épiderme vert avec des taches rougeatres sur
moins de la moitié du fruit (début de véraison)

D : épiderme rougeitre ou violet sur plus de la
moitié du fruit (fin de la véraison)

E : épiderme noir et pulpe blanche

F : épiderme noir et pulpe violette sur moins de la
moitié du fruit

G : épiderme noir et pulpe violette sans atteindre le
noyau

H : épiderme noir et pulpe entierement violette.
Caractéristiques carpométriques des olives

Sur un échantillon de 100 fruits, nous avons
déterminé les poids du fruit, du noyau et de la
pulpe a l'aide d’'une balance a précision (Atouati,
1991; Chimi et al., 1993).

Teneur en huile des olives

Durant les deux campagnes d’étude et au cours de
la période précitée (10 novembre - 12 janvier), des
échantillons d’huile d’olive ont été collectés chaque
semaine a partir des unités d’extraction (systéme a
deux phases) localisées dans les deux zones.

2.3 Analyses sur I’huile d’olive

Acidité libre

L’acidité est exprimée en pourcentage d’acide
oléique de 'huile d’olive. Elle constitue un moyen
simple et efficace pour I’évaluation qualitative et la
classification par catégorie commerciale des huiles
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d’olive. Ce parametre est déterminé selon la
référence ISO 660:2009. Le principe de la méthode
consiste en la mise en solution d'une quantité
connue de matiére grasse dans I'éthanol chaud,
suivie du titrage des acides gras libres présents par
une solution aqueuse d’hydroxyde de potassium
KOH, nécessaire pour neutraliser les acides gras
libres présents dans 1 g de corps gras.

Indice de peroxydes

L’'indice de peroxydes est exprimé en
milliéquivalents d’oxygene actif par kilogramme
d’huile. Cet indice sert a évaluer l'état de
conservation d’'une matiére grasse au cours du
stockage et ne doit pas dépasser 20 meq 02/kg
pour toutes les catégories d’huile d’olive.

La quantité de peroxydes présents dans un
échantillon est le nombre de milliéquivalents
d’oxygéne actif par kilogramme de produit. Elle a
été calculée en oxydant I'iodure de potassium avec
libération d’iode dans les conditions de la méthode
SO 3960:2007.

Le principe de cette méthode repose sur le
traitement d’'une prise d’essai en solution dans un
mélange d’acide acétique et d’isooctane puis 'ajout
d’une solution d’iodure de potassium. L’iode libéré
par les peroxydes est déterminé visuellement a
I'aide d’'un indicateur a 'amidon et d'une solution
étalon de thiosulfate de sodium.

Absorbance dans l'ultraviolet

La stabilité oxydative est un parametre important
pour I’évaluation de la qualité de I'huile d’olive. Elle
se définit comme étant le temps nécessaire pour
que l'huile d’olive commence a présenter des
symptémes de rancissement suite a l'oxydation
accélérée des acides gras insaturés.

La détermination de I'absorbance est basée sur la
méthode ISO 3656:2011. Le principe de cette
méthode est le mesurage spectrométrique, dans un
domaine spécifié de longueur d’'onde dans
'ultraviolet, de l'absorbance d'un échantillon en
solution. Le calcul de I'absorbance se fait a une
concentration de 1 g pour 100 ml dans une cuve de
10 mm d’épaisseur.

Acides gras (AG)

Les acides gras présents dans I'huile sont analysés
a l'aide de la chromatographie en phase gazeuse,
en se basant sur le temps de rétention de chaque
acide gras dans les échantillons de référence selon
la méthode du COI (COI/T.20/Doc. n2 24).

Stérols

La méthode permet de déterminer, par
chromatographie en phase gazeuse sur colonne
capillaire, la composition de la fraction stérique
des corps gras d’origine animale et végétale.

Le principe est la saponification d’'une prise d’essai,
I'extraction de l'insaponifiable et I'isolement des
stérols par chromatographie en couche mince et
'analyse des stérols isolés ou de dérivés préparés a
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partir de ceux-ci par chromatographie en phase
gazeuse (COI/T.20/Doc. n? 30).

2.4 Analyse statistique

L’analyse statistique des données mesurées a été
effectuée a travers les statistiques descriptives, en
utilisant le logiciel Statistica version 10.0. L’objectif
est de résumer toutes les informations et les
résultats sous forme de courbes standardisées afin
de permettre la facilité des interprétations et la
visualisation des grands écarts entre les différentes
variables qualitatives et quantitatives étudiées.

3. RESULTATS ET DISCUSSION
3.1. Indice de maturité

La maturité des olives augmente en fonction de
I'avancement des dates de prélevement et elle
varie d'une zone a l'autre en fonction des
conditions pédoclimatiques (Chimi et al, 2007).
Les figures 1 et 2 montrent I'évolution de I'indice
de maturité des quatre variétés dans deux zones
différentes durant les campagnes 2010/11 et
2011/12.

D’aprés les résultats, toutes les variétés étudiées
sont précoces dans la zone 1 par rapport a la zone
2.

Au cours de la campagne 2010/11, dans la zone 1,
I'indice de maturité passe respectivement de 2,68 a
5,35 etde 2,25 a 5,25 dans la zone 2. Au cours de la
campagne 2011/12, cet indice varie entre 2,78 et
5,38 dans la zone 1 et entre 1,95 et 5,30 dans la
Zone 2.

Du point de vue variétal, I'Arbéquine est la plus
précoce dans les deux zones et au cours des deux
campagnes.

Au niveau des deux zones et au cours des deux
campagnes, I'échelonnement de la maturité des
variétés étudiées se présente comme suit :

Campagne 2010/11

o Echelonnement de la maturité des variétés
dans la zone 1 : Arbéquine, Ménara, Haouzia et
Picholine marocaine

o Echelonnement de la maturité des variétés
dans la zone 2 : Arbéquine, Ménara, Picholine
marocaine et Haouzia.

Campagne 2011/12

o Echelonnement de la maturité des variétés
dans les zones 1 et 2: Arbéquine, Picholine
marocaine, Haouzia et Ménara.

M

{1 FHvariété: 1,
Zone: 1
HFVvariété: 1,
Zone: 2
HFVvariété: 2,

] Zone: 1
HFvariété: 2,

Zone: 2

| Fvariéteé: 3,
Zone: 1

HFVvariété: 3,
Zone: 2

FVvariété: 4,
Zone: 1

Date

HFVvariété: 4,
Zone: 2

Figure 1. Evolution de I'indice de maturité des olives de quatre variétés d’olivier cultivées dans deux zones de la
région de Sais-Maroc (zone 1 : Ain Taoujdate et zone 2 : Ait Ouallal) (Campagne 2010/11).
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zone: 1
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zone: 2

Evariété: 3,
zone: 1

HFvariété: 3,

4 zone: 2
Fvariété: 4,

zone: 1

Date

Fvariété: 4,
zone: 2

Figure 2 : Evolution de I'indice de maturité des olives de quatre variétés d’olivier cultivées dans deux zones de la
région de Sais (Maroc) (zone 1 : Ain Taoujdate et zone 2 : Ait Ouallal) (Campagne 2011/12).

3.2. Caractéristiques carpométriques

Les données consignées dans la figure 3 (a, b, ¢, d,
e, f) montrent l'évolution des caractéres
carpométriques issus de quatre variétés (Picholine
marocaine, Arbéquine, Haouzian et Ménara).

Les résultats montrent que le poids frais des olives
augmente avec la maturité des olives jusqu’'a
atteindre un poids maximum a maturité complete.
Cette tendance a été rapportée également par
Atouati (1991). Les poids frais des fruits, des
pulpes et des noyaux dans la zone 2 sont
légérement supérieurs a ceux enregistrés dans la
zone 1.

Du point de vue variétal, dans les deux zones et au
cours des deux campagnes 2010/11 et 2011/12,
les olives de la variété Picholine marocaine
présentaient respectivement a I'état frais le poids
le plus élevé (4,23 g et 4,36 g, 4,26 g et 4,43 g),
suivie des olives de la variété Haouzia (2,83 g et
3,42 g,2,59 get 2,653 g), puis de la Ménara (2,56 g
et 2,57 g et 2,59 g et 2,65 g ) et de I’Arbéquine
(1,85 g et 1,85 g, 1,85 g et 1,94 g). Les mémes
résultats ont été trouvés par Sweeney (2005) dans
le cas de ’Arbéquine.

Les résultats se confirment pour le poids des
pulpes : le fruit de la Picholine marocaine semble
étre le plus riche en pulpe, alors que le fruit de
I’Arbéquine est le moins charnu. Les autres
variétés présentent un pourcentage de pulpe
intermédiaire, le poids de leur pulpe se
rapprochant de celui de la variété Picholine
marocaine.

Selon I'étude menée par Lachir et Sidi Baba (1994),
on assiste, aprés un stade de maturité avancé
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(IM>5), a une tendance a la diminution du poids de
100 fruits et du poids de 100 pulpes. Cette
diminution est due a une perte importante d’eau
des fruits. Cette tendance n’a pas été observée dans
notre cas au cours des deux campagnes d’étude.
Cette différence peut étre expliquée par le fait que
les vergers objet de I'étude sont cultivés en irrigué
(goutte a goutte) et aussi par les conditions
climatiques qui ont été favorables et qui auraient
diminué l'intensité de la transpiration.

Selon les catégories définies par Del Rio et
Caballero (1994) (Trés bas: < 0,2;Bas:0,2 - 0,4;
Moyen : 0,4 - 0,6 ; Elevé : 0,6 - 0,8 ; Trés élevé : >
0,8), le poids frais du noyau est bas pour
I’Arbéquine, 'Haouzia et la Menara et moyen pour
Picholine marocaine. Au cours des deux années
d’étude au niveau des deux zones, les quatre
variétés ont montré un rapport pulpe/noyau
moyen compris entre 4,08 et 7,93. A cet effet, sur la
base de ce critere, Del Rio et Caballero (1994) ont
défini les catégories suivantes : (i) Bas (< 5,0), (ii)
Moyen (5,0- 7,5), (iii) Elevé (7,5-10,0) et (iv) Trés
élevé (> 10,0). Le rapport pulpe/noyau est bas
pour I’Arbéquine, moyen pour la
Picholine marocaine et la Ménara et élevé pour
I'Haouzia.

Les fruits de la Picholine marocaine ont un poids
élevé, une taille plus ou moins grande et une pulpe
qui se sépare facilement du noyau (Conseil oléicole
international, 2000). Les variétés Haouzia et
Ménara sont des variétés sélectionnées a partir de
la Picholine et se caractérisent par des tailles
moyennes. Elles sont donc des variétés a double fin
(huile et olive de table), alors que la variété
Arbéquine est une variété a huile. Si elle est
rustique pour sa résistance au froid et sa tolérance
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a la salinité, elle est toutefois susceptible a la
chlorose ferrique sur les sols calcaires. Elle est
également caractérisée par une capacité rhizogéne
élevée et une entrée en production précoce. Elle
fleurit a une époque intermédiaire et est
autocompatible. Cette variété est particulierement
appréciée pour sa production élevée et constante
(Conseil oléicole international, 2000).

D’'une maniére générale, 'oléiculture s’intéresse
classiquement a plusieurs caracteres
agronomiques et technologiques. Les cultivars qui
sont avantageux sont ceux a gros fruits. Ceux
destinés a la conservation doivent avoir une
proportion de pulpe élevée par rapport au noyau
(Hannachi et al., 2006).

3.3. Composition des olives

Teneur en huile

La teneur en huile des olives varie en fonction de la
variété, de la date de récolte et du lieu de culture.
Ce paramétre ne constitue pas un critere de
détermination de la qualité de 'huile mais permet
de déterminer la date optimale de récolte.

Du point de vue variétal, dans les deux zones, la
teneur maximale en huile ne présente pas une
grande différence entre les variétés marocaines -
elle oscille entre 20,10 % et 21,20 % - alors que
chez la variété Arbéquine cette teneur varie entre
17,56 % et 18,75 %.

24

Concernant la date de récolte, les résultats
enregistrés montrent que les rendements
maximaux ont été enregistrés a partir du 1ler
décembre dans la zone 1 (Ain Taoujdate) et a
partir du 7 décembre dans la zone 2 (Ait Ouallal)
pour les deux campagnes d’étude (Figures 4 et 5),
date a laquelle l'indice de maturité de toutes les
variétés est proche de 4. Ceci confirme les résultats
déja obtenus par nos prédécesseurs qui ont révélé
une différence de teneur en huile selon les dates
des prélevements (Walali et al, 1984) pour cinq
clones de la Picholine marocaine. El Antari (2006)
a aussi relevé cette différence entre la Ménara et
I’'Haouzia a des dates de prélevement situées entre
octobre et novembre. La biosynthese de I'huile est
rapide du stade vert des olives jusqua leur
coloration compléte en noir, aprés quoi vient une
phase de stabilisation de cette teneur en huile
(Uceda et al.,, 1975 ; Suarez, 1984 ; Civantos, 1999)
voire une légere diminution a des stades avancés
de la maturité (Lachir et al., 1994 ; El Cadi et al,
1998 ; Faqih et al, 1999). Cette diminution de la
teneur en huile peut étre attribuée a
I'accumulation de la matiére séche dans les olives a
maturité avancée, mais aussi aux lipases
endogénes (actives au stade noir) qui hydrolysent
les triglycérides et les acides gras (Harrar, 2007).

HFvariété: 1,
zone: 1
Hrvariété: 1,

12

10

Teneur en huile (% poids frais)

zone: 2
HFvariété: 2,
zone: 1
HFrvariété: 2,
zone: 2
HFvariété: 3,
zone: 1
HFrvariété: 3,
zone: 2
Fvariété: 4,
zone: 1

date

Hvariété: 4,
zone: 2

Figure 4. Evolution de la teneur en huile des olives de quatre variétés d’olivier cultivées dans deux zones de la région

de Sais, Maroc - Campagne 2010/11.

OLIVE N2 119 - Journal officiel du Conseil oléicole international

www.internationaloliveoil.org



OLIVE  Essiarietal. ~N92119 2014
24

o 22t
'S
—
“— 20 |
8 FVvariété: 1,
6 18 | Zone: 1
o EVariété: 1,
o Zone: 2
é 16 FVvariété: 2,
o Zone: 1
% 14 | FVvariété: 2,
= Zone: 2
c FVvariété: 3,
o 124¢ Zone: 1
‘:‘, FVvariété: 3,
v 10 H Zone: 2
S Fvariété: 4,
= 8 Zone: 1

1 2 3 4 5 7 8 o 10 Fvariéte: 4,

Zone: 2

Date

Figure 5: Evolution de la teneur en huile des olives de quatre variétés d’olivier cultivées dans deux zones de la région

de Sais, Maroc - Campagne 2011/12.

Ces changements d’évolution permettent de
détecter la période ou le rendement en huile est
maximum. On peut par la suite déterminer la date
optimale de récolte.

Pour ce qui est du lieu de culture, les résultats
obtenus montrent que les variétés étudiées dans la
zone 2 ont des teneurs en huile supérieures a celles
trouvées dans la zone 1 pour les deux campagnes
étudiées (Figures 4 et 5). Ceci a été expliqué par
Civantos (1999) par l'intensité de la lipogenese qui
est un caractere génétique méme s’il dépend aussi
des conditions pédoclimatiques et de la conduite.

3.4. Acidité libre

Les figures 6 et 7 représentent I'acidité (exprimée
en % d’acide oléique) des échantillons d’huiles
d’olive issues des quatre variétés étudiées au stade
de maturité. Sur la base de cette analyse, toutes les
huiles analysées et quelles que soient les zones, se
classent dans la catégorie « Huile d’olive vierge »
puisque la teneur en acides gras libres des
échantillons analysés reste inférieure a 0,8 %.

Au cours de la campagne 2010/11, selon les
échantillons analysés, une légeére différence entre
les huiles issues des variétés de la zone 2 et celles
de la zone 1 est observée. Cette différence montre
que 'acidité des huiles de la zone 1 est supérieure
a celle des huiles de la zone 2. La méme tendance a
été enregistrée pendant la campagne 2011/12, a
part la variété Arbéquine. Cette derniére a
enregistré un pourcentage d’acidité assez élevé
dans la zone d’Ait Ouallal par rapport a celle
enregistrée dans la Zone d’Ain Taoujdate. Elle peut
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étre attribuée aux pratiques technologiques lors du
processus de trituration et également au temps de
séjour des olives avant la trituration.

Les résultats montrent aussi que les acidités des
huiles de I’Arbéquine sont élevées durant les deux
campagnes et dans les deux zones. Ces acidités
sont majoritairement élevées dans les huiles de la
zone 1 (Ain Taoujdate) par rapport aux autres
huiles de la zone 2 (Ait Ouallal).

Le role de la variété reste assez important, du
moins parce qu’elle affecte, dans I'huile, les niveaux
des polyphénols et des tocophénols (Alessandri,
1997). Ces composés déterminent la stabilité de
I'huile, sa résistance a l'oxydation et, en
conséquence, son pouvoir de conservation
(Cavusoglo et al., 1994).

L’influence du sol sur la qualité de I'huile d’olive
est un phénomene assez complexe. Plusieurs
facteurs tels que la nature du sol, le pH et la
composition chimique se mettent en jeu et peuvent
influencer la qualité d’une huile (El Murr, 2005).

En général, les terres grasses produisent
comparativement des huiles moins aromatiques
que les terres maigres avec des arbres moins
productifs (Cavusoglu et al, 1994). De plus, les
huiles provenant des sols calcaires ont une acidité
plus basse que celles des sols argileux.

3.5. Indice de peroxydes (IP)

L’'indice de peroxydes est le nombre
d’hydroperoxydes formés dans un corps gras au
cours de sa conservation. Il renseigne sur I'état de
son oxydation.
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Figure 6. Variation des niveaux d’acidité de 'huile d’olive de quatre variétés produites dans deux zones différentes
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Figure 7. Variation des niveaux d’acidité de 'huile d’olive de quatre variétés produites dans deux zones différentes

(Campagne 2011/12).

Les résultats des analyses présentés dans les
Figures 8 et 9 montrent que les teneurs en
peroxydes oscillent entre 4,29 et 6,06 meq 02/kg
d’huile pour les quatre variétés dans les deux
zones étudiées. En comparant ces valeurs a celles
de la norme commerciale du COI, on constate
également que tous les échantillons analysés sont
conformes a la norme, ce qui permet ainsi de
classer ces huiles dans la catégorie vierge extra
(IP<20). Ces valeurs montrent que l'huile a été
extraite rapidement apres la récolte des olives.

Du point de vue géographique, les résultats
obtenus pour la campagne 2010/11 montrent
que les huiles des variétés Arbéquine et Haouzia
de la zone 1 ont des indices de peroxydes
supérieurs a celles des mémes variétés de la zone
2, alors que le contraire est observé chez les
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variétés Picholine marocaine et Ménara. Pour la
campagne 2011/12, les huiles des quatre variétés
étudiées dans la zone 1 présentent des indices de
peroxydes légérement supérieurs a ceux des
mémes variétés étudiées dans la zone 2. En
général, les résultats montrent que les IP des
huiles des 4 variétés sont majoritairement élevés
durant la campagne 2010/11 par rapport a ceux
de la campagne 2011/12. Ceci est dii a I'existence
des composés peroxydés car I'oxydation de I'huile
d’olive commence aprés que les olives sont
cueillies de l'arbre et continue pendant le
stockage des fruits et leur traitement (Bouhadjra,
2011). Tanouti et al. (2011) ont expliqué ce
phénomeéne par lefficacité de l’encadrement
technique des oléiculteurs et les bonnes
pratiques oléicoles.
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Figure 8. Mesure de 'indice de peroxydes dans I'huile d’olive de quatre variétés produite dans deux zones différentes

(Campagne 2010/11).
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Figure 9. Mesure de I'indice de peroxydes dans I'huile d’olive de quatre variétés produite dans deux zones différentes

(Campagne 2011/12).
3.6. Absorbance dans l'ultraviolet

Des valeurs d’'IP < 20meq O2/kg d’huile ne
signifient pas toujours l'absence du phénomene
d’oxydation. Le recours a la détermination des
coefficients (K232, Kz7) d’absorbance dans
l'ultraviolet renseigne sur la présence ou I'absence
de produits d’oxydation secondaire dans l'huile.
Les hydroperoxydes des premiers stades de
I'oxydation absorbent a 232 nm, alors que les
produits d’oxydation secondaires tels que les
cétones insaturées-dicétones absorbent au
voisinage de 270 nm (Oll¢, 2002 ; Jeantet et al,
2006).

L’absorbance dans l'ultraviolet est un moyen
d’évaluation de I'état de conservation de I'huile.
C’est également un indicateur de la sensibilité de la
méthode d’extraction et de I'oxydation par
surexposition de I'huile a I'air lors de la trituration.
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Plus 'extraction se fait a température basse (< 28°)
et moins il y a de contact avec l'air pendant
I'extraction, et plus les valeurs de Kz32, K70 sont
faibles.

Les résultats d’absorbance dans 1'UV (Figure 10)
montrent que les échantillons d’huile d’olive des
campagnes 2010/11 et 2011/12 ont des
absorbances dans I'UV qui respectent les valeurs
préconisées par la norme du COI (COI/T.15/NC
n? 3/Rév. 5/2010) : Kz32 < 2,5 ; Kz70 < 0,25, DK <
0,01. Les valeurs d’absorbance Kz3:z et Kizo
respectent la limite permise par la norme du COI
pour la classification en tant qu’huile d’olive vierge
extra.

La comparaison entre les valeurs moyennes des
absorbances dans 1'UV des deux campagnes
oléicoles (Figure 10) et des deux zones ne montre
aucune différence entre les deux zones. Ranalli et
al, (1996) et Kiritsakis (1998) signalent que
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I'origine géographique n’a aucune influence
significative sur ces paramétres analytiques qui
sont fondamentalement affectés par des facteurs
endommageant les fruits tels que 'attaque par les

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

Du point de vue variétal, les valeurs d’absorbance
Kz32 et Kz7o de la variété Arbéquine sont
supérieures aux valeurs des autres variétés.
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Figure 10 (a, b). Valeurs moyennes d’absorbance dans I'UV K33, K270 et AK des huiles d’olive de quatre variétés au
cours de deux campagnes (a : Campagne 2011/12, b : Campagne 2010/11).

3.7. Composition en acides gras

La structure triglycéride de 'huile d’olive varie
selon le pourcentage des différents types d’acides
gras dans chaque cultivar. L’acide gras principal est
I'acide oléique, lequel constitue le plus fort
pourcentage d’acide gras dans I'huile d’olive. Il est
suivi en degré d’'importance par I'acide linoléique
puis par l'acide palmitique. Ces acides gras
constituent un parameétre important dans la
détermination de la qualité et de I'authenticité de
’huile d’olive.

L’examen des Tableaux 1 et 2 montre que la
composition en acides gras des huiles d’olive
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testées est variable et nettement influencée par le
facteur variétal.

Divers facteurs tels que le degré de maturité des
olives, le climat ou la variété ont une incidence sur
le profil de composition en acides gras de I'huile
d’olive (Bruni et al.,, 1994 ; Garcia et al., 1996 ; Ollé,
2002 ; Judde, 2004) Certains auteurs ont utilisé ce
profil comme paramétre de classification des
huiles d’olive selon leur origine (Ranalli et al,
1997). D’autres notent plutét des variations
minimes du taux d’acide gras principal (C18:1)
chez la méme variété d’olivier, méme si elle est
cultivée dans des lieux différents (USAID/Maroc,
2006).
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Les résultats des analyses des huiles dans les deux
zones d’étude et au cours des deux campagnes
2010/11 et 2011/12 montrent que le taux d’acide
oléique - acide gras majeur de l'huile d’olive - est
plus faible pour I'Arbéquine (64,37 %, 63,58 % et
65,48 %, 62,42 %), alors qu'il est 1égerement élevé
pour la Picholine marocaine (76,80 %, 76,71 % et
76,80 %, 76,62 %). Pour les variétés Haouzia et
Ménara, ce taux reste intermédiaire.

Au cours des deux campagnes et dans les deux
zones d’étude, les pourcentages les plus élevés
d’acide linoléique et d’acide palmitique sont
observés chez I’Arbéquine.

La proportion d’acides gras saturés (AGS) est
variable selon les campagnes: elle oscille entre

12,27 % (Haouzia) et 19,21 % (Arbéquine) durant
la campagne 2010/11 et entre 12,27 % (Menara)
et 18,85 % (Arbéquine) en 2011/12. De la méme
maniére, le pourcentage d’acides gras insaturés
(AGI) varie légérement en fonction des variétés :
entre 80,4 % et 82,8 % pour la variété Arbéquine
en 2010/11 et entre 80,68 % et 81,34% en
2011/12, avec une légere supériorité dans la zone
2. Le taux le plus important d’acides gras insaturés
(AGI) est enregistré chez les variétés Picholine
marocaine, Haouzia et Menara. Ce taux varie entre
85,53 % et 88,76 % dans les deux zones et au cours
des deux campagnes d’étude.

Tableau 1. Composition en acides gras des huiles de quatre variétés d’olivier (% d’acides gras totaux, AGT) Norme du

COI (1998)) - (Campagne 2010/11)

Variétés Nom
étudiées C16-0 C16-1 C17-0 C17-1 C18-0 C18-1 C18-2 C18-3 C20-0 C20-1 C22-0
Zone Zone Zone Zone Zone Zone Zone Zone Zone Zone Zone Zone Zone Zone Zone Zone Zone Zone Zone
1 2 1 2 1 2 1 2 1 Zone 2 Zone 1 Zone 2 1 2 1 2 1 2 1 2 1 2
P.M. 10.7| 11.56 0.69| 1.27| 0.1 | 0.02| 0.1 0.1 2.2 2.2 76.8 76.71| 9.4 94 | 0.88| 0.88| 0.3 0.3 0.4 0.4 0 0
"Arbeq.’ 16.2| 17.21) 1.69| 2.1 | 0.09| 0.1 0.2 0.2 1.6 1.7 64.37| 63.58| 13.1| 15.9| 0.72| 0.72 0.2 0.2 0.3 0.3 0 0
i 2
‘Haou.’ 9.82| 10.69 0.87| 0.66| 0.06| 0.03( 0.04| 0.08| 2.1 2.31 75.5 75.25( 10.6| 9.41| 0.82| 0.8 | 0.29| 0.21| 0.35| 0.35 0 0
‘Mena.’ 9.85| 11.26/ 0.86| 0.75| 0.05| 0.04 0.04| 0.09| 2.1 2.32 74.66 75.2 10.6| 9.42| 0.81| 0.79( 0.29| 0.21| 0.34| 0.36 0 0
i 2
7.5-20 0.3-3.5 <03 <03 0.5-5 55-83 3.5-21 <1 <0.6 <03 <0.2
Norme en acides gras totaux

Tableau 2. Composition en acides gras des huiles de quatre variétés d’olivier (% d’acides gras totaux, AGT) Norme du

COI (1998))- (Campagne 2011/12)

Var. Nom
C16-0 C16-1 C17-0 C17-1 C18-0 C18-1 C18-2 C18-3 C20-0 C20-1 C22-0
Zone Zone Zone Zone Zone Zone Zone Zone Zone Zone 2 Zone Zone Zone Zone Zone Zone Zone Zone
1 Zone 2 Zone 1 2 1 2 1 2 1 2 1 1 Zone 2 1 2 1 Zone 2 1 2 1 2
o 10.88 9.37 0.71 0.7 0.1 0.02 0.1 0.1 2.18 2.24 76.8 76.62 9.38 9.4 0.91 0.88 0.32 0.3 0.29 0.4 0 0
‘Arb.’ 16.22 16.79 1.54 2.1 0.1 0.1 0.22 0.2 1.63 1.76 65.48 62.42 12.38 15.6 0.75 0.72 0.2 0.2 0.31 0.3 0 0
‘Haou, 10.25 10.15 0.89 0.66 0.06 0.03 0.05 0.09 2.12 231 | 75.77 75.2 10.75 9.41 0.86 0.8 0.32 0.21 0.36 0.36 0 0
‘Mena. 9.85 9.7 0.86 0.65 0.05 0.04 0.04 0.1 2.16 2.32| 74.83 74.2 10.62 9.42 0.81 0.79 0.29 0.21 0.34 0.37 0 0
7.5-20 0.3-3.5 <0.3 <0.3 0.5-5 55-83 3.5-21 <1 <0.6 <0.3 <0.2
Norme en acides gras totaux
3.8 Composition en stérols Le pourcentage inferieur est remarqué chez le
cultivar Arbéquine. En effet, 'huile d’olive est la
Les résultats d’analyse montrent que les seule huile qui contienne une quantité

composantes en stérols des quatre variétés
étudiées durant les deux campagnes d’étude sont
conformes a celles visées dans la norme du COI
(2011).

D’apres les tableaux 3 et 4, on note pour toutes
les variétés étudiées la dominance du (-Sitostérol,
dont les teneurs varient de 78,82 % a 85,56 % au
cours de la campagne 2010/11 et de 79,12 % a
87,6 % au cours de la campagne 2011 /12.
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particulierement élevée de B-Sitostérol, substance
qui s'oppose a l'absorption intestinale du
cholestérol (ONH, 2009).

En ce qui concerne le cholestérol, on constate que
I'huile issue de la variété Arbéquine a enregistré
une valeur plus faible (0,02 a 0,03) par rapport aux
autres variétés étudiées. La supériorité en cette
composante se trouve chez le cultivar Haouzia. Les
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valeurs des cultivars Picholine marocaine et
Menara sont intermédiaires.

Pour le campestérol, la valeur la plus élevée a été
enregistrée par 'huile de ’Arbéquine et ce dans les
deux zones et au cours des deux campagnes. Le
taux de campestérol est toujours supérieur a celui
du stigmastérol. L’'ensemble des valeurs des stérols
et composition stérolique se situe dans les
domaines de variation indiqués par le COI (2011)
etla CE (2002).

Le stigmastérol est présent dans toutes les huiles
des variétés étudiées, avec des teneurs qui restent
dans les limites visées par la derniere version de la
norme du COI (COI/T.15/NC n2 3). Durant les deux
campagnes, cette composante est supérieure chez
la variété Arbéquine.

Pour le A-5-avénastérol, le A-7-stigmastérol et le A-
7-avénastérol, malgré des variations
interrégionales, leurs valeurs rentrent dans les
limites prévues par le COI (2009).

Tableau 3. Composition en stérols des huiles de quatre variétés d’olivier (Campagne 2010/11)

Nom
Cholestérol Campestérol Stigmastérol B-Sitostérol A-5-Avénastérol | A-7-Stigmastérol | A-7-Avénastérol
Variétés

étudiées | Zone1l | Zone2 | Zone 1 | Zone 2 | Zone 1 | Zone 2 | Zone 1 | Zone 2 | Zone 1 | Zone 2 | Zone 1 | Zone 2 | Zone 1 | Zone 2
P.M 0,1 0,09 2,8 2,7 0,6 0,6 85,01 | 84,86 6,97 6,95 0,3 0,29 0,3 0,27
Arbg. 0,02 0,02 3,7 3,6 1 097 | 79,12 | 78,82 6,56 6,54 0,36 0,37 0,4 0,36
Haouzia 0,2 0,08 2,6 2,45 0,76 0,58 85,5| 85,46 5,88 5,87 0,2 0,18 0,36 0,34
0,08 0,09 3,13 3,22 0,62 0,6 | 85,56 | 85,41 574 58 0,2 0,17 0,36 0,33

Rl <05 <4 <4 80-90 <0,5

Normes

Tableau 4. Composition en stérols des huiles de quatre variétés d’olivier (Campagne 2011/12)

Nom
Cholestérol Campestérol Stigmastérol B-Sitostérol | A-5-Avénastérol | A-7-Stigmastérol | A-7-Avénastérol
Variétés Zone Zone Zone Zone

étudiées Zone 1 2 Zone 1 2 Zone 1 2 Zone 1 2 Zonel | Zone2 | Zone 1 | Zone 2 | Zone 1 | Zone 2
P.M 0,1 0,08 3 3 0,6 0,6 | 85,01 | 86,58 6,97 7,76 0,3 0,3 0,3 0,3
Arbg. 0,02 0,03 3,9 3,72 0,9 09| 79,12 | 81,45 6,56 6,32 0,36 0,39 0,4 0,4
Haouzia 0,08 0,09 3,2 3,3 0,62 0,59 85,5| 86,85 5,88 5,98 0,2 0,3 0,36 0,3
0,08 0,09 3,03 3,4 0,65 0,74 85,5 87,6 5,88 5,62 0,2 0,36 0,36 0,34

Ménara <0,5 <4 <4 80-90 <05

Normes

4., CONCLUSION La mesure d’acidité durant la campagne 2010/11 a

A travers les résultats obtenus dans nos conditions
expérimentales, il apparait que le poids frais des
olives augmente avec leur maturité jusqu'a
atteindre un poids maximum a maturité complete.
Ce poids est plus important chez la variété
Picholine marocaine.

Les rendements maximaux en huile des quatre
variétés étudiées ont été enregistrés a partir du 1er
décembre dans la zone 1 (Ain Taoujdate-El Hajeb)
et a partir du 7 décembre dans la zone 2 (Ait
Ouallal-Meknes), date a laquelle lindice de
maturité de toutes les variétés se situe autour de 4.
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montré une légére diminution pour les huiles
issues des variétés de la zone 2 par rapport a celle
enregistrée pour les mémes variétés cultivées dans
la zone 1. La méme tendance a été enregistrée
pendant la campagne 2011/12, a part la variété
Arbéquine.

En ce qui concerne les teneurs en peroxydes, les
résultats montrent que les indices des huiles des
quatre variétés sont majoritairement élevés durant
la campagne 2010/11 par rapport a ceux de la
campagne 2011/12. Ces indices oscillent entre
4,29 et 6,06 meq O2/kg. Ces valeurs sont
conformes a la norme du COI (IP<20).
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La comparaison entre les valeurs moyennes des
absorbances dans I'UV des huiles des quatre
variétés étudiées dans les deux zones et au cours
des deux campagnes ne montre aucune différence
entre les deux zones.

Au cours des deux campagnes, dans les deux zones
d’étude, la composition en acides gras des huiles
d’'olive testées est variable et est nettement
influencée par le facteur variétal. Les pourcentages
les plus élevés des acides linoléique et palmitique
sont observés chez I'’Arbéquine. Chez ce cultivar, le
contraire est observé pour l'acide oléique par
rapport aux autres variétés étudiées.

L’huile d’olive est la seule huile qui contienne une
quantité particulierement élevée de [(-Sitostérol,
substance qui s’oppose a 'absorption intestinale
de cholestérol (ONH, 2009). Cette substance est
remarquée par un pourcentage faible chez le
cultivar Arbéquine. Le contraire est observé pour
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RESUME

Dans le but de caractériser la production d’huile d’olive de la région centrale du Maroc « Chaouia-
Ouardigha », nous avons étudié durant deux campagnes successives les huiles de quatre variétés d’olive
cultivées précisément dans cette région oléicole, entre Settat et Berchid. Tout en conservant le méme
indice de maturité et la méme région, la récolte des olives a été faite entre le 11 et le 18 novembre de
chaque campagne.

Les résultats de toutes les analyses réalisées et comparées aux normes COI/OH/Doc. n° 1 de novembre
2011 indiquent qu’il s’agit bien, pour les quatre variétés étudiées, d’huiles d’'olive vierges extra sans
défauts organoleptiques.

Nous avons montré au cours de cette étude que les teneurs en phénols totaux, orthodiphénols et
tocophérols et par conséquent la stabilité oxydative par Rancimat des huiles d’olive étudiées dépendent
essentiellement de la variété étant donné qu’il s’agit de la méme région et du méme indice de maturité.

La teneur en polyphénols totaux varie entre 106 et 478 mg/kg: le taux le plus élevé pour les deux
campagnes successives est observé dans l'huile d’olive issue de la variété Picholine marocaine (313-478
mg/kg) suivie de la variété Haouzia (268-288) alors que le plus faible est rencontré dans I'huile d’olive
Arbéquine (106-125). Les orthodiphénols suivent les mémes variations que les polyphénols avec des
teneurs allant de 15 a 22 mg/kg.

La stabilité oxydative exprimée en taux d’induction mesurée par Rancimat varie de 27 h a 40,9 h et le taux
le plus élevé est enregistré dans I'huile issue de la variété Koroneiki (40,9 h) - campagne 2009/10, suivie
de I'huile issue de la variété Picholine marocaine - campagne 2009/10. Le taux le plus faible est rencontré
dans I’Arbéquine (27 h) - campagne 2008/09. Une approche de corrélation entre la stabilité oxydative
mesurée par Rancimat et la composition chimique des huiles est abordée.

Mots clés: Région Ouardirha ; Huile d’olive ; Qualité ; Caractérisation ; ACP.
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1. INTRODUCTION

La production d’huile d’olive a toujours été
concentrée dans les pays méditerranéens:
Espagne, Italie, Grece, Turquie, Tunisie et Maroc.
IIs représentent a eux seuls plus de 90 % de la
production mondiale. Par ailleurs, la qualité
commerciale de I'huile d’olive vierge est définie, a
I’échelon international, par la norme du Conseil
oléicole international et par celle du Codex
Alimentarius. Ces normes distinguent quatre types
de qualité de l'huile d’olive : « extra », « vierge »,
«vierge courante» et «vierge lampante ». Ces
divers type de qualité sont définis en fonction de
criteres physico-chimiques (I'acidité libre, I'indice
de peroxydes, l'absorbance dans 1'UV) et de
critéres organoleptiques. Ainsi, en termes de
stabilité, 'huile d’olive est trés connue pour sa
résistance aux différents mécanismes de
I'oxydation. Ceci est strictement lié a sa faible
teneur en acides gras polyinsaturés (Velasco et al.,
2002) et a sa composition en antioxydants
naturels, notamment les orthodiphénols, les
polyphénols (Idrissi et al., 2012) et les tocophérols
qui piegent les radicaux libres de l'oxygeéne et
préservent la qualité (Boskou, 1996) et la stabilité
de I'huile durant sa conservation.

Au Maroc, l'olivier constitue la principale espeéce
fruitiére cultivée. Sa faculté de végéter et de
produire dans diverses situations de culture et son
adaptation aux conditions pédoclimatiques les plus
critiques ont permis son développement sur
pratiquement tout le territoire national.
Néanmoins, la production marocaine en huile
d’olive ne constitue que 4 % de la production
mondiale et la consommation d’huile d’olive par
les Marocains reste trés faible, ne dépassant pas 2
kg/habitant/an, ce qui est bien inférieur a la
moyenne de consommation au niveau du bassin
Méditerranéen (6 kg en Tunisie, 12 kg en Espagne,
14 kg en Italie et 24 kg en Grece). Toutefois, grace
au projet Plan Maroc Vert, les efforts entrepris
dans ce cadre ont permis d’améliorer
significativement la qualité et la perception de
I'huile d’olive marocaine sur les marchés
internationaux. En effet, la production marocaine a
subi une forte progression, passant de 75 000 t en
2006/07 a135000ten 2010/11.

L’oléiculture nationale est constituée
essentiellement de la variété population
« Picholine marocaine », qui représente plus de
96 % du patrimoine oléicole. Le reste, soit 4 %, est
constitué de plusieurs variétés, en particulier:
«Picholine du Languedoc»,  «Dahbia» et
« Meslala », concentrées sur des terrains cultivés
en régime irrigué (Haouz, Tadla, El Kelda), et de
quelques variétés espagnoles, italiennes et
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grecques: « Picual », « Manzanilla», « Gordal »,
« Frantoio », « Arbéquine », « Koroneiki », etc. Dans
le cadre du programme d’amélioration variétale,
plusieurs chercheurs marocains ont initié, il y a
quelque années, une prospection de la variété
prédominante, Picholine marocaine, en vue de
sélectionner les clones offrant de meilleurs
résultats. Ces travaux ont donné lieu a la sélection
de deux clones intéressants dénommeés « Haouzia »
et «Menara» (Zaher et al, 2011; Indicateur
macroéconomique et agricole-Maroc, 2005).

Dans le présent travail, la zone d’étude ciblée est la
région de Chaouia-Ouardigha, qui s’étend au centre
du Royaume sur une superficie de prés de 16 510
km?. C’est une région caractérisée par un sol a
dominance calcimagnésique, avec une superficie a
haut potentiel agricole (Tirs et Hamri), a
pluviométrie annuelle modeste qui dépasse
rarement 500 mm (la pluviométrie moyenne
calculée durant cinq années successives est de 333
mm). Cette zone sous forme de couloir est tres
connue pour la production de céréales, fourrages
et légumineuses. Par ailleurs, 1'oléiculture (5 % de
la production nationale) n’est pas tres répandue
dans cette région, malgré ses conditions
pédoclimatiques trés encourageantes. Cependant,
plusieurs agriculteurs ont déployé d’énormes
efforts pour le développement du secteur oléicole
dans cette région qui a également été prise
récemment en considération par le ministére de
I'’Agriculture et des Péches maritimes du Maroc et
a bénéficié des avantages du plan Maroc-Vert en
matiere d’oléiculture (Monographie agricole
région Chaouia - Ouardigha, 2009). Toutefois, il
n’existe pas actuellement de données sur les huiles
d’olive produites dans la zone d’Ouardigha, a
I'exception de quelques publications (A. Mahhou et
al., 2011).

Ainsi, I'objectif de notre étude est focalisé sur
I'évaluation comparative des caractéristiques
physico-chimiques et de la stabilité oxydative des
huiles d’olive produites a partir des variétés
cultivées dans une nouvelle région oléicole au
Maroc.

2. MATERIELS ET METHODES
2.1. Matiéres végétales et échantillonnage

Les wvariétés étudiées sont deux variétés
marocaines - la Picholine marocaine et la Haouzia -
et deux variétés étrangéres - I'Arbéquine et la
Koroneiki. Ces variétés appartiennent a des
agriculteurs privés installés dans la région
d’Ouardigha, précisément dans les périmetres
oléicoles de Settat et Berchid.
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Nous avons appliqué la méthode d’échantillonnage
visée dans le Guide pour la détermination des
caractéristiques des olives a huile (COI/OH/Doc. n°
1, novembre 2011).

Pour les quatre variétés, nous avons marqué a la
peinture quatre parcelles composées de dix arbres
homogeénes choisis au hasard. A partir des oliviers
des différentes parcelles choisies appartenant a
trois vergers, nous avons prélevé deux lots d’olives
de chaque variété qui ont fait l'objet de nos
déterminations.

2.2. Méthodes analytiques

Détermination du stade optimal de récolte

Cette détermination est réalisée selon la méthode
décrite par Uceda et Frias (1975) et validée par
Arnon etal. (2011).

Caractérisation physico-chimique

La trituration des lots d’olives de chaque variété a
été réalisée au moyen d'une unité moderne
continue a deux phases. Quatre lots de 5 litres
d’huile de chaque variété ont été conservés a I'abri
de la lumiere et ont fait 'objet d’analyses physico-
chimiques et de I'étude de leur stabilité.

L’acidité libre des huiles des quatre variétés
exprimée en pourcentage d’acide oléique et I'indice
de peroxydes ont été mesurés selon des méthodes
normalisées : respectivement ISO 660 et ISO 3960.
Les coefficients d’extinction spécifiquestdans
I'ultraviolet a 232 nm (Kz32) et 270 nm (Kz70) ont
été calculés respectivement a partir de I'absorption
a 232 et 270 nm selon la méthode NF EN ISO 3656,
al'aide d’un spectrophotometre de type VARIAN.
La teneur en eau, en matiéres volatiles et en
impuretés ont été déterminées selon les
méthodes normalisées ISO 662 et ISO 663
respectivement.

Composition en polyphénols et
orthodiphénols2: Les phénols totaux ont été
extraits selon la méthode décrite par Gutfinger
(1981) : 10 g d’huile d’olive sont dissous dans 50
ml d’hexane dans une ampoule a décantation puis
trois fois 20 ml de solution méthanolique
(méthanol/eau ; 60/40, v/v) sont ajoutés. La phase
méthanolique est récupérée dans une fiole jaugée
de 100 ml puis complétée avec de I'eau distillée. Le
dosage des polyphénols totaux est réalisé par
spectrophotométrie en utilisant le réactif de Folin
Ciocalteu et en mesurant I'absorbance a 725 nm

1 La méthode de référence du COI est la méthode COI/T.
20/DOC. 19 - Analyse spectrophotométrique dans 1'ultraviolet
(Toutes les notes en bas de page de cet article sont du
Secrétariat exécutif du COI).

2 La méthode de référence du COI est la méthode COI/T.
20/DOC. 29 - Détermination des biophénols des huiles d’olive
par HPLC.
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selon la méthode dite de Folin Cicalteau (Vazquez
etal, 1973).

Les orthodiphénols ont été extraits selon la
méthode décrite par Tsimidou et al. (1992) et
validée par A. Amine et al. (2012): 25 g d’huile
d’olive sont dissous dans 25 ml d’hexane dans une
ampoule a décantation et trois fois 15 ml de
solution méthanolique (méthanol/eau; 60/40,
v/v) sont ajoutés. La phase méthanolique est
ensuite récupérée dans une fiole jaugée de 50 ml
puis complétée avec de l'eau distillée. Le dosage
des orthodiphénols est réalisé par
spectrophotométrie en utilisant le réactif
molybdate de sodium ou d’ammonium et en
mesurant I'absorbance des solutions phénoliques a
370 nm (Denis et al, 2004). Les taux des
orthodiphénols et polyphénols sont exprimés en
milligramme d’acide caféique (ppm)/kg d’huile
d’olive.

Composition en tocophérols: Les tocophérols
ont été analysés par HPLC, selon la méthode ISO
9936:2006, sur une colonne de silice de marque
Lichrosphére 100 diol C18, de 250 mm de long et
4,6 mm de diameétre, garnie de microparticules de
5 um de diamétre. L’appareil HPLC est équipé d'un
détecteur fluorimétrique dont la longueur
d’excitation est de 295 nm et la longueur
d’émission est de 330 nm ; et d’'une phase mobile
de 3,85 % de tétrahydrofurane dans le n-heptane.
La composition en acides gras totaux3 a été
déterminée apres transformation en esters
méthyliques obtenus par trans-estérification des
triglycérides par de la potasse méthanolique. Les
esters méthyliques d’acides gras des échantillons
d’huiles d’olive ont été obtenus selon la méthode
internationale ISO 5509. Ces esters ont ensuite été
analysés par chromatographie en phase gazeuse
selon les conditions décrites dans ISO 5508:1990, a
I'aide d’'un chromatographe VARIAN a détecteur a
ionisation de flamme (FID), équipé d’une colonne
capillaire (CPWAX) de 30 m de long et de 0,25 mm
de diamétre intérieur. La température du four est
réglée a 200 °C et celle de l'injecteur a 220 °C. Le
gaz vecteur utilisé est 'hélium a 1,2ml/min et le
volume d’injection est de 1pl.

La fraction stéroliquet a été déterminée selon la
méthode décrite par le COI (COI/T.20/Doc n®
10/Rév. 1) apres saponification avec de
I’hydroxyde de potassium en solution éthanolique.

3 La méthode de référence du COI est la méthode
COI/T.20/DOC. 24 - 2001 préparation des esters méthyliques
d’acides gras de I'huile d’olive et de I'huile de grignons d’olive.
4 Cette méthode a été remplacée par la méthode
COI/T.20/DOC. 30 - 2013 Détermination de la composition et
de la teneur en stérols et dialcools triterpéniques par
chromatographie gazeuse sur colonne capillaire.
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L’insaponifiable a ensuite été extrait avec de
I'éther éthylique. La fraction stérolique a été
séparée de l'extrait insaponifiable par
chromatographie sur plaque de gel de silice
basique. Les stérols récupérés dans le gel de silice
ont été transformés en triméthysilyéthers et
analysés par chromatographie en phase gazeuse a
I'aide d’'un chromatographe de type VARIAN 3800
équipé d'une colonne capillaire non polaire de
marque VF-5HT, de 30 m de long, 0,25 mm de
diametre intérieur et 0,1 um de diameétre de film.
La température du four était réglée a 270 2C, celle
de I'injecteur a 300 °C et celle du détecteur a 300
oC. Le gaz utilisé était de I'hélium avec un débit de
0,5 ml/min. Le volume injecté était de 1 pl.

2.3. La stabilité oxydative par Rancimat5

Le test au Rancimat a été reconnu comme une
méthode officielle a I’échelle internationale (norme
ISO 6886) et par de nombreux pays tels que les
Etats-Unis d’Amérique, le Japon et la Suisse. Pour
évaluer la stabilité oxydative des quatre
échantillons d’huile d’olive, nous avons eu recours
a ce test Rancimat qui nous donne la spécification
TIR (Temps d’Induction Rancimat, exprimé en
heures) correspondant au temps pendant lequel la
matiere grasse a résisté a un stress oxydatif. Nous
avons mis 3 g d’huile d’olive a analyser dans un
tube ou elle a subi une décomposition thermique a
110 °C, sous un bullage intensif d’air de 10 1/h de
débit. La valeur TIR est donnée par enregistrement
sur un ordinateur lié directement a l'appareil
Rancimat.

2.4. Analyse organoleptique®

La détermination du profil organoleptique a été
faite selon la norme commerciale du COI (COI/T.20
n° 15/Rév. 4. Novembre 2011) par un jury qualifié
de I'Institut National de la Recherche Agronomique
(INRA) de Marrakech.

2.5. Etude statistique

Analyse en composante principale (ACP) des
huiles produites

Les compositions en polyphénols, orthodiphénols,
stérols, acides gras et tocophérols des quatre
échantillons étudiés de chaque campagne sont
rassemblées et comparées par analyse en
composante principale via le logiciel Excel Stat.
L’analyse en composante principale est considérée
comme la méthode de base de l'analyse des

5 Cette méthode n’est pas une méthode officielle du COI.

6 Cette méthode a été révisée en 2013 - COI/T.20/DOC.
15/2013 - Méthode d'évaluation organoleptique de l'huile
d'olive vierge.
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données multidimensionnelles, lorsque toutes les
variables observées sont de type numérique et que
I'on veut voir s’il y a des liens entre les variables et
les échantillons. Elle a pour objectif la description
des données contenues dans un tableau a n lignes
(individus) et p colonnes (variables) (Bouroche et
Saporta, 1994 ; Benabid, 2009).

Moyenne et écart type

Les résultats présentés sont les moyennes
d’analyses réalisées en double et en triple
exemplaire. Ces résultats sont présentés sous
forme de moyenne * écart-type. Les écarts types
de nos résultats sont calculés par le logiciel Excel
2007.

3.RESULTATS ET DISCUSSIONS
3.1. Détermination du stade optimal de récolte

L’indice de maturité des quatre variétés pour les
deux campagnes varie de 2,58 a 3,66 (Tableau 1).
Ces valeurs correspondent a la période optimale
de récolte et s’alignent sur celles décrites dans la
littérature, étant comprises entre 2,8 et 3,5
(Bendriss, 2010). Elles s’inscrivent également dans
la fourchette (de 2,59 a 3,93) enregistrée par
Mahhou et al. (2011) : taux en polyphénols le plus
élevé ainsi que rendement maximal en huile dans
les olives.

Tableau 1 : Indice de maturité des variétés d’olives

étudiées
Indice de maturité
Variétés d’olives
Campagne Campagne
2008/09 2009/10
Haouzia 3,03+0,1 3,0+£0,1

Arbéquine 3,32+0,2 3,52+0,2
Koroneiki 3,34+0,1 2,58+0,2
Fidnoliie 3,16+ 0,1 3,66+ 0,1
marocaine
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3.2. Caractérisation physico-chimique des
variétés d’huiles produites

volatiles et indice de peroxydes sont compatibles
avec les criteres d’'une huile d’olive vierge extra
décrits dans le Guide pour la détermination des
caractéristiques des olives a huile (COI/OH/Doc. n°
1, novembre 2011) (Tableau 2).

Les résultats d’analyse montrent que les critéres
de qualité: acidité, K7, humidité, matieres

Tableau 2. Résultats des analyses physico-chimiques des huiles étudiées

Impuretés Indicede
Acidité (%) K270 K232 Humidité (%) p(%) peroxydes
Variété (meq/kg)
*C08 | , C09- C08- C08- C09- | C08- | CO9- C08-
-09 C09-10 | C08-09 10 09 C09-10 09 10 09 10 09 C09-10
Picholine
arocaine | 025 | 0,28 0,11 010 |160 |182 |011 |014 |003 |004 |127 |1,19
+0,02 | £0,01 +0,01 +0,02 +0,02 +0,01 +0,02 +0,02 | £0,01 | £0,01 +0,1 +0,1
Koroneiki 0,29 0,42 0,12 0,13 1,56 1,72 0,12 0,12 0,03 0,04 0,00 0,15
+0,01 | £0,01 +0,02 +0,01 +0,01 +0,03 +0,03 +0.03 | £0,01 | £0,01 +0,01 +0,01
Arbéquine 0,22 0,22+0,0 | 0,10 0,10 1,55 1,95 0,10 0,10 0,04 0,04 0,82 0,85
+0,01 | 2 +0,01 +0,03 +0,02 +0,01 +0,02 +0,03 | 20,01 | £0,01 +0,04 +0,03
1,43
P 0,37 | 0,46x0,0 | 0,09 010 |, 1,75 013 |015 |005 |007 |[312 |3,20
+0,02
+0,01 | 2 +0,01 +0,02 ! +0,02 +0,03 +0,02 | £0,01 | £0,01 +0,2 +0,1

*C08-09 : Campagne 2008/09 ; C09-10 : Campagne 2009/10.

3.3. Caractérisation physico-chimique des variétés d’huiles produites: acides gras, stérols,

tocophérols, phénols totaux et orthodiphénols

Composition en acides gras

La composition en acides gras totaux (AG) de
I'huile d’olive joue un réle important au niveau de
sa qualité nutritionnelle. C’est I'importance de
I'apport d’acides gras monoinsaturés, avec un taux
d’acide oléique pouvant atteindre 83 %, qui
confére son originalité a I'huile d’olive ainsi que
ses vertus en termes de santé. Divers facteurs, tels

élevés (18,5-19,9 %), les AG monoinsaturés les
plus faibles (63,7-68,6 %) et le rapport AG
monoinsaturés/AG polyinsaturés le plus bas (4-
5,3 %) pour les deux campagnes. Les variétés
Picholine marocaine, Haouzia et Koroneiki
présentent un profil en acides gras légérement
proche : 'acide palmitique variant de 8,7 a 12,4 %,
I'acide palmitoléique de 0,4 a 0,8 % et la somme

que le degré de maturité des olives, le climat ou la des AG saturés de 11,6 a 152% - AG
variété, ont une incidence sur le profil de monoinsaturés: 75 a 77,8 %. On note aussi une
composition en acides gras de l'huile d’olive valeur nettement élevée du rapport AG

(Garcia et al.,, 1996 ; Oll¢é, 2002 ; Judde, 2004).

Dans le présent travail, le résultat de I'analyse des
variétés d'olive étudiées de cette région
(Ouardigha) montre que la composition en acides
gras de leurs huiles est conforme aux
spécifications exigées par la norme commerciale
du COI. Néanmoins, elle est variable et nettement
influencée par le facteur variétal: la variété
Arbéquine présente en effet un profil en AG
nettement différent des autres variétés: l'acide
palmitique (16-17 %), I'acide palmitoléique (1,7-
1,2 %) et la somme des acides gras saturés plus
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monoinsaturés/AG polyinsaturés pour la variété
Koreiniki (Tableau 3). Dans la composition en AG
des différentes variétés étudiées, nous avons
observé d'une part que l'acide linolénique est
minoritaire (en accord avec la norme COI: max.
1 %) et d’autre part que sa teneur varie de 0,5 % a
0,9% (Tableau 3). Cette teneur en acide
linolénique constitue elle aussi un traceur de
I'adultération des huiles d’olive par d’autres huiles
de graines riches en acide linolénique comme
’huile de colza et de soja (Ollivier, 2003a).
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Tableau 3. Composition en acides gras des huiles des variétés étudiées

Acide gras Picholine marocaine Koroneiki Arbéquine Haouzia

€08_09 €09_10 €08_09 €09_10 €08_09 C09.10 | €08.09 | €09.10

Acide palmitique | 199401 | 9601 | 12401 | 12302 | 16,101 | 17,9¢0,1 | 8701 | 89+0,1
Acide palmitoléique | 0,6+0,1 0,5+0,1 0,8+0,1 0,7+0,1 1,7+0,1 2,1+0,1 | 0,4+0,1 | 0,4+0,1
heptadAéci(gflo'ique 0,1+0,1 0,1+0,1 0,1+0,1 0,0+0,0 0,3+0,1 0,2#0,1 | 0,0£0,0 | 0,00+0,0
Acide stéarique 2,1+0,1 2,2+0,1 2,3+0,1 2,4+0,1 1,8+0,1 1,7+0,1 | 2,5+0,1 AL
Acide oléique 76,1+0,1 | 759+0,1 | 76,6+0,1 | 759+0,2 | 66,3+0,1 | 61,2+0,1 | 74,2+0,1 | 75,2+0,2
Acide linoléique 8,7+0,1 10+0,1 6,4+0,1 7+0,1 12,3+0,1 | 15,6+0,1 | 12,3+0,1 | 11,2+0,1
Acide linolénique 0,7+0,1 0,9+0,1 0,6%0,1 0,6%0,1 0,5+0,1 0,5+0,1 | 0,8+0,1 | 0,8+0,1
Acide arachidique 0,3+0,1 0,2+0,1 0,4+0,1 0,4+0,1 0,4+0,1 0,240,1 | 0,3%0,1 | 0,30,1
Acide gadoléique 0,3+0,1 0,4+0,1 0,3+0,1 0,3+0,1 0,3+0,1 0,2#+0,1 | 0,4+0,1 | 0,3+0,1
Acide béhénique 0,1+0,1 0,1+0,1 0,1+0,1 0,1+0,1 0,1+0,1 0,0£0,0 | 0,1+0,1 | 0,1%0,1
Somme *AGS 13,4+0,5 | 12,1+0,4 | 15,2+0,6 | 15,2+0,5 | 18,5+0,5 | 19,9+0,5 | 11,6+0,5 | 11,9+0,6
Somme *AGMINS 77,1+1 76,9+1 77,8+1 76,9+1 68,6+1 63,7+1 75,0+1 75,7+1
Somme *AG PINS 9,4+0,6 | 10,9+0,5 | 7,0+0,3 7,6€0,2 | 12,8+0,5 | 16,1+0,5 | 13,1+0,5 | 12,0+0,5
AGMINS/AG PINS 8,2 +0,4 7,1+0,5 | 11,1#0,5 | 10,1+0,4 | 5,3+0,4 4,0+0,3 | 57+0,3 | 6,3+0,4

*AGS : Acides gras saturés - AGMINS : Acides gras monoinsaturés - AGPINS : Acides gras polyinsaturés

Composition en polyphénols totaux et en
orthodiphénols

L’huile d’olive contient une quantité appréciable
de composés phénoliques qui passent dans I'huile
lors de son extraction. Ces composés nobles sont
des antioxydants naturels. Les orthodiphénols,
comme l'’hydroxytyrosol, l'acide caféique et
I'oleuropéine, sont considérés comme les
antioxydants les plus puissants qui protégent
I'huile contre l'oxydation et lui conferent une
meilleure stabilité lors du stockage (Boskou,
1996), une saveur ameére et une sensation de
piquant (Gutiérrez et al., 2001 ; Ben Temime et al.,
2006). Leur teneur dans I'huile dépend également
de plusieurs facteurs, a savoir: la variété et la
maturité des olives (Ucella et al, 1994) et les
conditions d’extraction (Ranalli et al., 2003) et de
stockage (Fielding et al., 2003).

Les teneurs en polyphénols et orthodiphénols des
variétés d’huiles étudiées (Tableau 4) oscillent
respectivement entre 106-478 ppm et 15-22 ppm.
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Ceci est bien en accord avec les valeurs trouvées
dans la littérature par Maestro et al. (1994), qui
ont rapporté que la concentration en phénols
totaux dans I'huile d’olive pouvait varier entre 100
et 800 mg/kg, et Owen et al. (2000) qui ont
enregistré une valeur de 232 + 15 mg/kg dans des
huiles d’olive vierges extra. Aussi, nos résultats
montrent que la teneur en ces antioxydants
naturels est influencée par le critere variétal. En
effet, la variété Picholine marocaine présentait les
teneurs les plus élevées en polyphénols et en
orthodiphénols (respectivement 313-478 et 22-
20,4), suivie de Haouzia et de Koroneiki. La plus
faible teneur a été enregistrée dans l'huile de la
variété Arbéquine (106-125 et 15,3-15,2). La
campagne 2009/10 a été caractérisée par des
teneurs plus élevées en poly- et orthodiphénols
pour les quatre variétés étudiées (Tableau 4). Ceci
est probablement dii a I'influence des conditions
climatiques, ce qui est en accord avec la littérature
(Ollivier et al., 2004).
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Tableau 4. Composition en polyphénols totaux et
orthodiphénols des huiles produites

Variété Campagne tgggfginpo;; Orthé)ndlijl;};ﬁnols
Picholine *C08-09 313,0+5 20,4+3
marocaine C09-10 478,3+3 22,0+4
C08-09 130,07 16,44
Koroneiki
C09-10 178,05 18 +2
C08-09 106.0+3 15+3
Arbéquine —
C09-10 125546 15,2+3
C08-09 268.0+2 19+2
Haouzia
C09-10 287,74 20+2

*C08-09 : Campagne 2008/09 ; C09-10 : Campagne
2009/10

Composition en tocophérols

Les tocophérols sont des molécules importantes a
analyser en raison de leurs propriétés
vitaminiques, nutritionnelles et de leur rdle de
préservation des radicaux libres (Reboul et al,
2007). L’analyse des tocophérols pour les deux
campagnes successives a montré que la variété de
I'huile d’olive a une influence sur la teneur en

tocophérols. En fait, I'alpha-tocophérol, qui a un
effet vitaminique, est présent en pourcentage
dominant par rapport aux autres tocophérols dans
toutes les variétés d’huile d’olive étudiées. Il est
influencé par le profil variétal, ce qui est en accord
avec la littérature (Gharby et al.,, 2011). En effet, le
pourcentage le plus élevé est observé chez
I’Arbéquine (de 90 a 91 %), suivie de la Koroneiki
(89%) et des variétés Haouzia et Picholine
marocaine (70 a 83 %). Par contre, le pourcentage
en gamma-tocophérol dans la Picholine marocaine
et I'Haouzia est élevé (de 10 a 19 %) par rapport
aux variétés Koroneiki et Arbéquine (de 5 a 7,5 %).
Ce pourcentage modérément élevé en gamma-
tocophérol dans la Picholine marocaine et
I'Haouzia pourrait contribuer positivement a leur
stabilit¢ (Tableau 5). En effet, [lactivité
antioxydante du gamma-tocophérol est supérieure
a celle de I'alpha-tocophérol (Evrard et al., 2007).

Composition en stérols

La composition stérolique d’'une huile végétale
constitue un critere sérieux d’identification de son
origine botanique (Karlenskind, 2002). Le profil
stérolique des huiles d’olive étudiées (Tableau 6),
contrairement a la bibliographie (Aparicio et al.,
2002) qui stipule que la variété d’olive influence la
proportion des stérols, ne montre pas de
différences substantielles dans les proportions des
stérols entre toutes les variétés de nos échantillons
et durant les deux campagnes.

Tableau 5. Composition en tocophérols (en%) des huiles produites

Tocophérol Picholine marocaine Koroneiki Arbéquine Haouzia
en %
C08-09 C09-10 C08-09 C09-10 C08-09 C09-10 C08-09 C09-10
Alpha}- 83,9+0,8 | 70,4+0,9 89,7+0,6 89,5+0,7 91,7+0,5 90,7+0,5 82,7+0,6 80,2+0,6
tocophérol
Beta,- 2,0£0,2 2,4+0,3 1,6+0,4 1,6+0,3 0,8+0,3 0,9+0,3 1,9+0,3 1,5+0,3
tocophérol
Gamma- 10,8+0,5 | 19,8404 | 7,5:0,6 | 69403 | 51%0,5 | 6106 | 12,5¢0,4 | 16,5¢0,6
tocophérol
Delta-
” 3,3+0,4 7,5+0,6 1,2+0,3 2,0+0,4 2,3+0,5 2,3+0,5 3,0+0,5 1,8+0,4
tocophérol
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Tableau 6. Composition en stérols des différentes variétés d’huile étudiées

Stérols Picholine marocaine Koroneiki Arbéquine Haouzia
en %
C08-09 C09-10 C08-09 C09-10 C08-09 C09-10 C08-09 C09-10
Cholestérol 0,3+0,1 0,3+0,1 0,4+0,1 0,2+0,1 0,3+0,1 0,2+0,1 0,4+0,1 0,3+0,1
Campestérol | 3,3+0,2 3,3+0,3 3,2+0,2 3,1+0,2 3,3x0,4 3,4+0,4 3,4+0,1 3,3+0,2
Stigmastérol 1,2+0,1 1,4+0,2 1,3+0,2 1,4+0,2 1,2 0,3 1,4+0,3 1,2+0,1 1,2+0,1
. Beta}- 86, +0,5 86,8+1 86,1+x1,5 | 86,5+0,7 86,4+0,7 86,5+0,6 86,80,7 86,2+0,5
sitostérol
DOl 8,0+0,3 | 7304 | 81%0,5 | 7,9+04 | 7,903 7,6+0,4 7,3+0,3 8,0£0,3
avénastérol
Delta7- | 05401 | 05:01 | 05501 | 05:01 | 0501 | 05:01 | 05:01 | 050,
stigmastérol
Delta-7- | 0450,1 | 04201 | 04201 | 04201 | 04201 | 04201 | 04201 | 04201
avénastérol

3.4. La stabilité oxydative par Rancimat

La stabilité a I'oxydation accélérée est mesurée par
le test Rancimat (Matthaus, 1996 ; Rahmani, 2007).
Les résultats obtenus (Tableau 7) montrent que la
variété a influencé clairement la stabilité de I'huile.
En effet, les valeurs les plus élevées sont
enregistrées chez la variété Koroneiki (campagne
2009/10: 40,9 h) suivie de la Picholine marocaine
(39,8 h) et de I'Haouzia (36,3 h). La valeur la plus
faible a été enregistrée chez la variété Arbéquine
(27 h). Ces résultats sont en accord avec les
résultats de recherches menées sur 'huile d’olive
de quelques variétés par Abaza et al. (2005) et par
Ben Temime et al. (2008a), ainsi que par d’autres
auteurs qui ont trouvé un temps d’induction faible
de la variété Arbéquine par rapport a d’autres
variétés étudiées (Gutiérrez et al, 2002a ; Ceballos
etal., 2003 ; Mateos et al., 2006).

Tableau 7. Stabilité oxydative des huiles produites, par
Rancimata 110°C

Variété Campagne }Sltablhte ey
eure
Picholine *C08-09 38,4+0,5
marocaine C09-10 39,8+0,5
Koroneiki C08-09 37,2%£0,4
C09-10 40,9+1
Arbéquine C08-09 27,02
C09-10 28, 3+2
. C08-09 30,8+0,5
Haouzia
C09-10 36,3+1
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Les variétés Haouzia, Picholine marocaine et
Koroneiki sont donc plus stables que la variété
Arbéquine (Tableau 7). Ceci peut étre expliqué
par le fait que les huiles issues des variétés
Picholine marocaine et Haouzia sont plus riches en
polyphénols totaux, orthodiphénols et tocophérols
gamma, tous connus pour leur activité
antioxydante. Quant a la variété Koroneiki, en plus
de sa valeur assez importante en ces composés
antioxydants, elle présente une teneur faible en
acides gras polyinsaturés et un rapport
monoinsaturés/polyinsaturés élevé. Par contre, la
faible stabilité de la variété Arbéquine par rapport
aux autres variétés est due essentiellement a sa
faible teneur en polyphénols totaux,
orthodiphénols, tocophérols gamma et le rapport
d’acides monoinsaturés/polyinsaturés le plus
faible. Ceci est en accord avec la littérature
(Gharby et al., 2011). Ainsi, nous avons enregistré
une corrélation positive entre la teneur en
polyphénols, orhodiphénols et tocophérols gamma
des variétés Arbéquine, Haouzia et Picholine
marocaine pour les deux campagnes et en ce qui
concerne la stabilité oxydative (Figures 1, 2 et 3),
ce qui est également en accord avec la littérature
(Chimi et al,, 1990).

La Figure 4 montre aussi une corrélation positive
entre la stabilité oxydative et le rapport acides gras
monoinsaturés/polyinsaturés des huiles issues des
quatre variétés étudiées.
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Figure 1. Corrélation entre la stabilité oxydative et la teneur
en polyphénols totaux des huiles des variétés Picholine
marocaine, Haouzia et Arbéquine.

Figure 2. Corrélation entre la stabilité oxydative et la teneur
en orthodiphénols des huiles des variétés Picholine
marocaine, Haouzia et Arbéquine.
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Figure 3. Corrélation entre la stabilité oxydative et le % en
tocophérols gamma des huiles des variétés Picholine
marocaine, Haouzia et Arbéquine.

Figure 4. Corrélation entre la stabilité oxydative et le rapport AG
monoinsaturés/AG polyinsaturés des huiles issues des quatre
variétés étudiées.

3.5. Analyse en composante principale (ACP)
des huiles produites

La description schématique de I’ACP résume toutes
les interprétations déja citées d'une facon trés
simplifiée, en termes de composition en
orthodiphénols, polyphénols totaux, tocophérols et
acides gras.
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Profil phénolique par ACP des huiles produites

Les résultats de la composition en polyphénols et
orthodiphénols des huiles d’olive étudiées, pour les
campagnes  2008/09 et  2009/10, sont
respectivement décrits dans les Figures 5 et 6.

Les individus Picholine marocaine et Haouzia
présentent un profil phénolique tres rapproché et
de valeur importante par rapport aux autres
individus pour les deux campagnes successives. lls
sont suivis de la variété Koroneiki et en dernier, de
la variété Arbéquine.
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Figure 5. Composition en orthodiphénols et
polyphénols totaux par composante principale (ACP)
- Campagne 2008/09.

Figure 6. Composition en orthodiphénols et polyphénols
totaux par composante principale (ACP) - Campagne
2008/09.

Composition en tocophérols par ACP des huiles
produites

La composition en tocophérols des huiles produites
est décrite par analyse en composante principale et
est présentée dans les Figures 7 et 8.
L’alphatocophérol est un individu neutre (installé
sur l'axe), présent en fort pourcentage dans toutes
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les variétés étudiées. Les variétés Picholine et
Haouzia  partagent presque les  mémes
pourcentages assez élevés par rapport a la
Koroneiki et a I'’Arbéquine pour les autres
tocophérols, notamment le gamma-tocophérol.

Biplot (axes F1 et F2:96.12 %)

N

F2,(8.94 %)

'
-

'
N

-4 -3 -2 -1 2 3 4 5

F1{87.18'%)

Figure 7. Composition en tocophérols par composante
principale (ACP) - Campagne 2008/09.

Figure 8. Composition en tocophérols par composante
principale (ACP) - Campagne 2009/10.

Composition en acides gras par ACP

L’analyse par ACP montre un profil clairement
différent des acides gras de la variété Arbéquine
par rapport aux autres variétés pour les deux
campagnes consécutives, se manifestant surtout
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par un taux élevé au niveau des acides gras
(palmitique : C16:0 et palmitoléique : C16:1) et par
un taux d’acide oléique comparé a celui des trois
variétés étudiées (Figures 9 et 10).
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Figure 9. Composition en acides gras des variétés des
huiles étudiées par ACP - Campagne 2008/09.

Figure 10. Composition en acides gras des varietés.

3.6. Profil organoleptique

Une simple analyse chimique ne peut suffire pour
déterminer la qualité d’'une huile d’olive. En effet,
les composés volatils qui se développent au cours
du procédé de fabrication de I'huile puis pendant
son stockage sont capables de modifier I'odeur et la
saveur d’'une huile. Pour cela, nous avons décidé
d’utiliser l'analyse sensorielle pour évaluer
davantage la qualité de nos échantillons. Ainsi,
I’évaluation organoleptique des huiles a été réalisée
selon la norme du COI.

Vineux
—— picholine
—— Avrebiquina
——Koroneika
==Haouzia

Rance

Figure 11.Profil sensoriel des huiles produites - Campagne
2008/09.

4. CONCLUSION ET PROSPECTIVE

Dans le présent travail, les huiles caractérisées de la
région Chaouia-Ouardigah possédant un indice de
maturité de leurs olives allant de 2,58 a 3,6
appartiennent toutes a la catégorie huile d’olive

vierge extra selon les normes du COI.

Les résultats de l'analyse sensorielle des huiles
produites a partir des quatre variétés étudiées des
deux campagnes consécutives montrent qu’il s’agit
d’huiles vierges extra ayant un fruité de 3 a 4,55,
une amertume de 1,2 a 3 et un piquant de 1,5 a 4.
Les aromes spécifiques enregistrés rappellent
I'herbe, la tomate, la pomme, l'artichaut et
I'amande. Aucun attribut négatif n’a été signalé. Les
résultats de l'analyse sensorielle sont présentés
dans les Figures 11 et 12.

Vineux
— picholine
—— Arebiquina
——Koroneika
—Haouzia

Danco

Figure 12. Profil sensoriel des huiles produites - Campagne
2009/10.

La qualité de ces huiles d’olive vierges extra est
fortement corrélée aux composants mineurs, a
savoir : les polyphénols, les orthodiphénols et les
tocophérols, ainsi qu’a la nature des acides gras
monoinsaturés et polyinsaturés, notamment le
rapport acides gras monoinsaturés/polyinsaturés
qui est un facteur déterminant de la stabilité
oxydative. Par ailleurs, les caractéristiques physico-
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chimiques et organoleptiques des quatre variétés
d’huiles produites montrent que la région de
Chaouia-Ouardigha semble étre un couloir
favorable a la production d’une huile d’olive de
qualité supérieure. Néanmoins, la qualité de I'huile
en termes de richesse en antioxydants et en
stabilité oxydative dépend du profil variétal. En
effet, la variété espagnole Arbéquine appréciée
récemment par plusieurs oléiculteurs en raison de
sa précocité d’entrée en production et son
rendement élevé en huile, reste toujours une
variété instable, étant donné qu’elle présente une
stabilité oxydative moindre et des teneurs faibles
en antioxydants naturels par rapport aux variétés
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Composition en acides gras et en
triglycérides d’huiles d’olive vierges de
34 variétés et 8 Appellations d’Origine

francaises et de 2 variétés étrangeres
implantées en France : constitution
d’'une banque de données
(premiere partie)
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RESUME

La France est riche d’environ deux cents variétés d’oliviers et de huit Appellations d’Origine Controlée ou
Protégée (AO) réparties sur treize départements du sud du pays. Une quinzaine de variétés environ sont
d’'intérét général car elles occupent des surfaces cultivées importantes ou rentrent dans la composition
d’huiles labélisées. La demande croissante de tracabilité des produits agro-alimentaires nécessite de
disposer d’outils non subjectifs pour déterminer l'origine des matieres premieres ainsi que celle des
produits finis. La conformité des produits vendus avec une indication d’origine variétale ou géographique, la
réglementation précise sur les huiles bénéficiant d’'une labellisation (AOP, AOC, IGP...) et le contrdle de la
loyauté des échanges commerciaux exigent de disposer de moyens efficaces et rapides d’authentification.
Les compositions moyennes en acides gras et en triglycérides ont été déterminées pour trente-quatre
variétés francaises, deux variétés étrangeres implantées en France et huit Appellations d’Origine (n=2035).
Les huiles francaises se distinguent par leur grande diversité de compositions. La création d’'indices a partir
des acides gras et la composition des principaux triglycérides ont servi a classer les différentes huiles entre
elles. Les résultats sont confortés par une Analyse en Composantes Principales a partir des 34 variables
déterminées. Ces données font partie d'une banque originale de données comportant plus de 3 000
échantillons. La banque de données est a la base de traitements statistiques permettant d’authentifier les
huiles. La deuxiéme partie de cette étude propose une méthode simple, rapide, fiable et visuelle pour
répondre a la problématique posée.

Mots clés : huiles d’olive vierges frangaises, acides gras, triglycérides, tracabilité, banque de données
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1.INTRODUCTION

Le bassin Méditerranéen possede un patrimoine
oléicole trés riche avec plus de 2 000 cultivars
d’oliviers dénombrés a ce jour [1], dont environ
deux cents se trouvent en France [2, 3]. Les
cultivars frangais se répartissent en fonction de
I'importance de leur surface de culture, en variétés
d’'intérét général et en variétés d’intérét local. Les
variétés d’intérét général sont au nombre de onze,
selon le Catalogue officiel des especes et variétés
[4], et de treize, selon Moutier et al. [1]. Les huiles
de certaines variétés d’'intérét général et de
certaines variétés d’'intérét local sont a la base des
huit Appellations d’Origine Controlée ou Protégée
(AO) francaises existant a ce jour. Jusqu'a ces
derniéres années, il n’existait pas de données
exhaustives sur les compositions chimiques des
huiles d'olive francaises. Cette absence était
préjudiciable a I'oléiculture francaise qui, bien que
trés modeste par rapport a celles des autres pays
méditerranéens, présente une originalité et une
grande diversité de caractéristiques, notamment
organoleptiques [5, 6]. De plus, actuellement, un
des problémes principaux dans l'industrie agro-
alimentaire est de disposer d’outils objectifs pour
déterminer l'origine des matiéres premieres ainsi
que celle des produits finis afin d’assurer leur
tracabilité du producteur aux consommateurs.

L’authentification de l'origine des huiles d’olive
vierges est un exemple de cette problématique. En
effet, 'huile d’olive vierge, en raison de son prix
élevé par rapport aux autres huiles alimentaires
d’'une part, et des différences de prix importantes
entre les diverses provenances et qualités d’autre
part, a fait l'objet de nombreuses études qui
proposent des moyens pour déterminer leur
origine variétale ou leur qualification par une
labellisation. Ainsi, la conformité des produits
vendus avec une indication d’origine variétale ou
géographique, la réglementation précise sur les
huiles bénéficiant d’'une labellisation (AOP, IGP...)
et le controle de la loyauté des échanges
commerciaux nécessitent de disposer de moyens
efficaces et rapides d’authentification. Aussi, se sont
développées quatre approches différentes et
complémentaires sur les huiles: I'analyse
sensorielle [6], la biologie moléculaire [7], les
spectroscopies infrarouge [8, 9] et RMN [10, 11] et
I'analyse de la composition chimique. La
caractérisation variétale basée sur la composition
chimique a porté sur de nombreuses familles de
composés : acides gras et triglycérides [5, 12],
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stérols [13], composés volatils [14], hydrocarbures
[15]. Les approches spectroscopiques et chimiques
sont associées a des traitements chimiométriques
des données tels que I’Analyse en Composante
Principales  (ACP), la  Soft Modélisation
Indépendante de 1’Analogie de Classe (SIMCA),
I’Analyse Discriminante par la régression des
Moindres Carrés Partiels (PLS-DA).

Il y a plusieurs années, nous avons entrepris une
étude générale des huiles d’olive vierges francaises
(HOV) monovariétales ou labellisées a partir de
leurs compositions en acides gras et en
triglycérides [5, 16, 17]. Le choix de 'analyse des
acides gras et des triglycérides a été fait en tenant
compte de leur relative facilité d’analyse et de leur
stabilité au cours du temps par rapport aux
composés des autres familles chimiques présentes
dans les HOV. Les données chromatographiques ont
fait I'objet d’analyses chimiométriques qui ont
permis de discriminer des huiles de variétés
d’'intérét général [13] et des huiles labellisées [6,
17]. Cette étude a été étendue a de nombreuses
huiles francaises monovariétales ou bénéficiant
d’'une Appellation d’Origine, a des huiles provenant
de variétés étrangeres implantées en France mais
aussi a des huiles étrangeres, afin de constituer une
banque de données AGTG 33 [18] comportant
environ 3 000 huiles d’olive d’origines variées.
Cette étude présente les compositions moyennes en
acides gras et en triglycérides de trente-quatre
huiles monovariétales francaises, de deux huiles
monovariétales de variétés étrangeres cultivées en
France et de huit AO et participe a 'amélioration de
leur connaissance. Les résultats font partie de la
banque de données AGTG 33 [18] dont I'ensemble
fera l'objet d’'un traitement informatique original
permettant une interprétation visuelle et rapide
des données dans la deuxiéme partie de cette étude.

2.MATERIELS ET METHODES
2.1. Matériels

Les  échantillons d’huiles d'olive vierges
monovariétales (n=1009) et labellisées (AO)
(n=1026) proviennent de I’Association Francaise
Interprofessionnelle de I'Olive (AFIDOL), Aix-en-
Provence, France et du Service Commun des
Laboratoires (SCL) de Marseille, France. Les
échantillons ont été collectés durant 10 années de
récolte successives (2001-2010).

La Figure 1 indique les lieux d’implantation
principale des différentes variétés et des AO.
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Figure 1. Localisation principale des variétés francaises.

Départements : 04 : Alpes de Haute-Provence ; 06 : Alpes Maritimes ; 07 : Ardéche ;:11 : Aude ; 13 : Bouches-du-
Rhone ; 2a et 2b : Corse ; 26 : Drome ; 30 : Gard ; 34 : Hérault ; 66 : Pyrénées Orientales ; 83 : Var ; 84 : Vaucluse.

Variétés : Aglandau (04, 13, 84), Aubenc (07), Baguet (07), Bé-dé-Cézé (07), Blanche de Paysac (07), Brun (83),
Cailletier (06), Clermontaise (34), Coucourelle (83), Cayanne (13), Cayet roux (83), Cayon (83), Dent de Verrat (06),
Grassois (83), Grossane (13), Lucques (34), Négrette (30), Oliviere (11, 34, 66), Petit ribier (83), Petite noire (06),
Petite violette (07), Pointue de '’Ardéche (07), Picholine du Languedoc (13, 30, 2a et 2b), Rougette de I’Ardeche (07),
Rougette de 'Hérault (34), Roussette du Var (83), Sabine (2a et 2a), Salonenque (13), Tanche (26, 83), Tripue (06),
Verdale 13 ou Verdale des Bouches-du-Rhone (13), Verdale 34 ou Verdale de 'Hérault (34), Verdale 66 ou Verdale de

Millas (66).

2.2. Préparation et analyse des esters
méthyliques d’acides gras

120 mg d’huile d’olive vierge dans 2 ml d’isooctane
sont transestérifiés a froid par une solution de
potasse méthanolique 2M (1 mL). Le mélange
réactionnel est agité au vortex pendant 2 min puis
centrifugé. La phase supérieure contenant les esters
méthyliques d’acide gras est additionnée de 2 mL
d’isooctane. Une partie aliquote est prélevée pour
I'analyse. Les analyses sont réalisées sur un
chromatographe Perkin-Elmer Autosystem 9000XL
équipé d'un injecteur split/splitless (T=250°C),
d’'un détecteur a ionisation de flamme (FID)
(T=250°C) et d'un passeur automatique. La colonne
capillaire DB WAX (JW) a les caractéristiques
suivantes : L=60 m, ®i,= 0,25 mm, e= 0,25 pm). Le
gaz vecteur est I'hydrogene (154 kPa avec une
division de fuite de 70). La température du four est
programmée : 13 min a 200°C, 200°C a 230°C a
6°C/min, 17 min a 230°C. Toutes les analyses sont
dupliquées. L’identification des esters méthyliques
d’acides gras a été réalisée dans un précédent
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travail [5, 17]. Les taux d’acides gras ont été
déterminés par normalisation interne sans tenir
compte des facteurs massiques de réponse et en ne
prenant en compte que les acides gras dont les taux
sont supérieurs a 0,01%. Un échantillon de
référence, provenant du circuit d’analyse
d’agrément des laboratoires organisé par le Conseil
oléicole international (COI), est systématiquement
analysé avant chaque série d’analyse afin de valider
les résultats. Les coefficients de variation, calculés
sur 60 analyses du méme échantillon, sont
inférieurs a 5 % pour les acides gras principaux et
inférieurs a 10 % pour certains acides gras mineurs
[17].

2.3. Analyse du squaléne

Le squalene est déterminé lors de l'analyse des
esters méthyliques d’acides gras par normalisation
interne sans tenir compte de la différence de
coefficients de réponse entre les esters méthyliques
d’acides gras et le squalene.
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2.4. Analyse des triglycérides

Les triglycérides sont analysés a l'aide d'un
chromatographe Merck Modéle LaChrom équipé
d’'une colonne Merck RP-18 Supersphere 100
(L=250 mm, di= 4 mm), thermostatée a 28°C et d'un
détecteur réfractométrique Merck L-7490. 10 uL
d’une solution de triglycérides a 5 % (p/v) dans le
propionitrile (CHEM-LAB NV, Belgique) [19] sont
injectés a 'aide d’'un passeur automatique (Merck
L-7200) et d’'une boucle d’injection de 100 pL. Le
solvant d’élution est le propionitrile avec un
gradient linéaire de débit variant de 0,5 a 1 mL/min
pendant 47 min. Toutes les analyses sont
dupliquées.

Les triglycérides se séparent en fonction de leur
nombre de carbone équivalent (ECN) défini par la
relation CN-2n. CN représente le nombre total
d’atomes de carbone des chalnes acyles et n le
nombre total de doubles liaisons des chalnes acyles.
L’identification des triglycérides a été réalisée a
I'aide des données de la littérature [20] et aprés
collection des pics en chromatographie liquide et
analyse de leurs esters méthyliques [17].

Ne disposant pas de valeurs pour un échantillon de
référence, nous avons créé un échantillon de
référence en construisant une carte de controle et
en prenant comme référence les valeurs moyennes
obtenues pour les triglycérides [17]. Les
coefficients de variation, calculés sur 33 analyses,
sont inférieurs a 5 % pour les triglycérides dont le
taux est supérieur a 2 %. Pour les triglycérides dont
le taux est compris entre 1 et 2 %, les coefficients
de variation sont inférieurs a 10 % [17].

2.5. Indices moyens

Quatre indices moyens caractérisant les HOV ont
été calculés. Ils sont définis ci-dessous :

- I'indice de mono-insaturation (IMI) est le rapport
de la somme des acides gras mono-insaturés sur la
somme des acides gras saturés ;

-I'indice de poly-insaturation (IPI) est le rapport
des acides gras polyinsaturés sur la somme des
acides gras saturés ;

-l'indice d’insaturation totale (IIT) est le rapport
des acides gras mono et polyinsaturés sur la somme
des acides gras saturés ;
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- L’'indice d’'imparité (Ilimp) est le rapport de la
somme des acides gras impairs a 17 atomes de
carbone sur la somme des acides pairs, multiplié
par 100.

2.6 Nomenclature

Acides gras: acide palmitique (16:0), (acide
hexadécanoique); acide hypogéique (16:1®9),
(acide 7-hexadécénoique); acide palmitoléique
(16:107) (acide  9-hexadécénoique); acide
margarique (17:0), (acide heptadécanoique) ; acide
margaroléique (17:108), (acide 9-
heptadécénoique) ; acide oléique (18:1w9), (acide
9-octadecenoique) ; acide Z-vaccénique (18:1w7),
(acide 11-octadécénoique); acide linoléique
(18:2w6), (acide 9,12-octadécadiénoique); acide
linolénique (18:3w3), (acide 9,12,15-
octadécatriénoique); acide arachidique (20:0),
(acide eicosanoique); acide gondoique (20:1w9),
(acide 11-eicosénoique) [13]; acide béhénique
(22:0), (acide docosanoique); acide lignocérique
(24:0), (acide tétracosanoique).

Triglycérides. Les triglycerides sont désignés par les
lettres correspondant a l'abréviation des acides
gras qui sont fixés sur le glycérol : P, palmitoyle ;
Po, palmitoléyle; S, stéaroyle; O, oléoyle; L,
linoléoyle ; Ln, linoléolényle et A, arachidoyle.

3.RESULTATS ET DISCUSSION

Tous les échantillons étudiés possedent les mémes
acides gras, au nombre de quatorze (Tableaux 1a,
1b et 2). Leurs pourcentages varient de facon intra
et inter variétés. Les variations intra variétales
peuvent étre attribuées a différents parametres
environnementaux et de culture: terroir,
conditions climatiques, facons culturales, maturité
des olives.. Les variations inter variétales
proviennent de différences génétiques. Les
Tableaux 1a et 1b donnent les valeurs moyennes
de chacun des acides gras dont le taux est supérieur
a 0,01 % ainsi que les quatre indices moyens IM],
IPI, IIT et limp.
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Tableau 1a. Compositions moyennes en acides gras! (%) et en squaléne d’huiles d’olive vierges provenant de 14
variétés d’'intérét général

“ - g ) <
E = § S ; Q ] §- v on
& 9| = = ) z o = ] o £ = o ) o
n 8| T = = = T ) = = () — —
] “Q = 3 5] = - g 7] g_' '2 [=) = -s _Cg _g
TEIS (2|5 |5 |5 |5 |E |2 |8 |2 |3 |58 |5 |5
< > < 5 S S S S S 2 o & 3 = > >
n=128 n=63 n=163 n=12 n=4 n=14 n=25 n=21 n=32 n=107 n=52 n=151 n=5 n=11
16:0 12,78 | 12,02 | 10,88 | 11,14 | 12,80 | 10,29 | 14,19 | 11,98 | 11,96 | 10,75 | 14,58 | 8,43 13,13 | 12,70
16:109 | 0,14 0,13 0,10 0,17 0,10 0,20 0,11 0,14 0,14 0,13 0,12 0,15 0,10 0,14

16:1®7 | 1,03 |063 |(063 |071 |[089 |094 |175 (086 |142 |058 |107 |039 | 1,00 | 088

17:0 017 013 |005 |(005 |012 |005 |005 |015 |0,11 | 006 | 007 |005 |O005 |O014

17:108 | 0,34 | 0,21 (0,10 | 0,12 |034 |009 |012 (028 |028 |010 |0,12 | 0,08 | 0,09 |0,26

18:0 248 | 253 |213 |176 |143 |212 |194 |234 |175 |224 |260 |266 |204 |202
18:109 | 71,97 | 68,24 | 75,55 | 75,09 | 66,70 | 78,83 | 69,26 | 7291 | 74,43 | 73,73 | 64,13 | 79,51 | 65,12 | 68,44

18:107 | 249 | 196 (2,13 | 2051|326 |225 |333 |221 |3,49 1,84 | 246 | 147 |281 | 243

18:2w6 | 7,19 | 1228 | 699 | 686 |1292 (382 |770 |753 |404 |892 |13,38 581 | 14,21 | 11,51

18:3w3 | 0,60 | 096 | 060 |060 |064 |063 |071 |073 |069 |084 |059 |061 |067 |079

20:0 040 |043 (037 |038 |030 |036 |038 |(040 |031 (036 |044 |038 |036 |033

20:109 | 025 |030 |031 |040 |033 |026 (029 |032 |027 |032 |025 |[031 [025 |0.21

22:0 012 (o013 |012 |015 |o0,12 |0,22 |02 (011 (008 |009 |013 |0,10 |0,10 |0,10
24:0 005 |[006 |005 |006 |006 |005 |005 (006 |004 |005 |007 |004 |005 |004
Squal. 081 (093 (043 |050 |087 |057 |091 |046 |065 |070 |064 |092 | 101 |O0,75

IMI 4,77 | 471 578 | 583 | 486 |645 |446 |512 |566 |565 |379 699 |440 |472
IPI 049 |087 056 |055 (092 |035 |050 |055 (033 (072 |078 |055 |094 | 080
1T 525 | 558 |634 [638 |578 |680 |496 |567 |599 |637 |456 |754 |534 | 552

Iimp 3,21 219 | 106 | 128 | 311 1,11 1,02 | 281 2,73 | 1,14 | 105 | 106 | 093 | 258

1 déterminée sous forme d’esters méthyliques, % d’aires des acides gras totaux.
Squal. : Squalene ; Picholine L : Picholine du Languedoc ; Verdale 13 : Verdale des Bouches du Rhone ; Verdale 34 :

Verdale de I'Hérault.

OLIVE N9 119 - Journal officiel du Conseil oléicole international www.internationaloliveoil.org



OLIVE

Pinatel et al.

Ne119 2014

Tableau 1b. Compositions moyennes en acides gras! (%) et en squaléne d’huiles d’olive vierges provenant de 22 variétés

d’intérét local

a“ % 3 [} § 5] g I g ; é 1
1% \ - —_— Q
g 7] .E E ‘§ % g E g ) Q 'E E § g 3 2 2 S
g £ g |2 |¢ |3 |3 |2y € |2 |3 |3 |8 |2 |8 |5 |g |28 |28 |8 |« |¢ |2
@ @ 3 3 3 g @ S 8| £ 8 = 2 5 o 2 2 2 ) 80 @ £ H S
TE |2 | |2 |2 |€ |GE|Z|& |2 |B|f |2 |8 |5 |8 |§ |2 | |2 |32 |£ |5
< > < < < @ @ ol @ S S a & = & & & s [~ [~ [~ a (= =
n=5 n=38 n=10 n=3 n=6 n=6 n=27 n=4 n=5 n=5 n=3 n=27 n=19 n=5 n=3 n=3 n=27 n=13 n=5 n=9 n=5 n=77
16:0 10,46 14.22 12.88 13,76 13,66 11,18 12,53 11,67 14,06 12,71 11,86 9,88 11,24 12,52 8,13 12,89 11,76 10,24 10,78 11,22 13,70 11,00
16 :109 0,10 0.14 0.08 0,12 0,14 0,11 0,14 0,13 0,16 0,10 0,13 0,14 0,06 0,12 0,13 0,14 0,15 0,14 0,09 0,18 0,08 0,10
16 :107 0,51 1.51 112 1,51 1,12 0,54 1,39 0,75 1,66 1,20 0,72 0,61 0,60 00,61 0,51 0,75 1,05 0,63 0,60 0,057 1,43 0,52
17:0 0,04 0.11 0.13 0,04 0,04 0,05 1,12 0,18 0,09 0,05 0,04 0,13 0,05 0,04 0,16 0,14 0,05 0,12 0,15 0,05 0,05 0,06
17 :108 0,07 0.23 0.28 0,09 0,07 0,09 0,24 0,27 0,22 0,10 0,08 0,22 0,09 0,09 0,25 0,25 0,09 0,30 0,24 0,06 0,09 0,09
18:0 2,86 175 211 1,30 2,20 2,36 2,03 2,81 1,53 2,21 1,81 3,68 1,97 1,78 2,75 2,43 2,70 1,56 2,78 2,54 1,74 3,13
18:109 78,08 69.39 7449 71,43 68,12 72,66 70,68 71,08 68,54 74,31 7513 73,57 76,05 72,45 82,30 71,71 72,46 72,97 77,63 71,55 68,49 74,88
18:107 1,71 3.48 2.86 391 2,63 2,04 2,85 2,11 3,75 2,56 2,81 1,91 2,11 2,68 1,32 2,14 2,16 2,14 1,61 1,64 3,06 1,73
18 :206 4,92 7.78 4.54 6,54 10,16 9,57 8,76 9,37 8,53 548 6,01 8,12 6,39 8,23 2,86 8,20 8,10 10,49 4,62 10,45 9,94 6,99
18:3®3 0,38 0.53 0.57 0,76 1,08 0,64 0,55 0,67 0,57 0,55 0,70 0,87 0,63 0,67 0,71 0,54 0,62 0,69 0,61 0,91 0,68 0,58
20:0 0,44 0.38 0.41 0,23 0,38 0,37 0,34 0,47 0,35 0,35 0,30 0,44 0,34 0,32 0,43 0,40 0,44 0,28 0,42 1,40 0,33 0,49
20:1%9 0,24 0.30 0.30 0,22 0,22 0,26 0,23 0,28 0,36 0,22 0,28 0,28 0,30 0,32 0,31 0,23 0,25 0,29 0,28 0,27 0,26 0,25
22:0 0,14 0.12 0.16 0,07 0,13 0,10 0,10 0,14 0,12 0,12 0,09 0,11 0,11 0,11 0,11 0,12 0,13 0,09 0,14 0,09 0,12 0,13
24:0 0,06 0.06 0.06 0,04 0,05 0,04 0,04 0,06 0,06 0,04 0,04 0,05 0,05 0,05 0,05 0,06 0,05 0,04 0,05 0,06 0,04 0,05
Squa_7 0,92 0,43 0,43 0,68 0,73 0,75 0,33 0,64 0,94 0,28 0,35 0,73 0,86 0,67 1,00 0,95 0,72 0,63 0,53 0,39 0,97 0,73
IMI 578 4.52 5.01 501 437 538 4,94 4,86 4,58 5,08 5,60 540 575 514 7,30 4,69 502 6,18 551 519 4,62 5,26
1PI 0,38 0.50 0.32 0,47 0,68 0,72 0,61 0,66 0,56 0,39 0,47 0,63 0,51 0,60 031 0,54 0,57 0,91 0,36 0,80 0,67 0,541
1T 6,16 5.02 533 548 5,05 6,10 5,55 5,51 514 547 6,07 6,03 6,26 574 7,61 523 559 7,09 587 599 528 577
limp 0,76 2.02 2.60 0,84 0,68 0,97 2,40 2,96 1,87 0,97 0,83 2,45 0,96 0,90 353 2,41 0,92 338 2,67 0,74 0,86 1,01
1déterminée sous forme d’esters méthyliques, % d’aires des acides gras totaux.
ZVariétés étrangeres implantées en France ; 307 : Ardeche, 434 : Hérault, 566 : Pyrénées orientales ; 683 : Var ;
7Squaléne.
Tableau 2. Compositions moyennes en acides gras! (%) d’huiles d’olive vierges provenant de huit Appellations
d’Origines francaises
%]
2 5
[}
= 8 s 3 208
g = £ 3 ® $ 3 ¢ @ 8 2T §
= & 9 > 7] s 5 o ) £ > O X >
= & e © = = 0o 3] g o © =20
3} =N - © S = = o= > = S 8 =
< < < A 145) ==i-9) Z Z Z [ > M0 A
n=181 n=35 n=141 n=163 n=70 n=151 n=87 n=198
16:0 13.78 12.76 11.76 10.73 10.82 8.43 12.24 14.12
16:109 0.12 0.11 0.14 0.10 0.13 0.15 0.13 0.12
16 :107 1.06 0.94 0.88 0.61 0.60 0.39 0.91 1.13
17:0 0.12 0.04 0.18 0.05 0.06 0.05 0.12 0.08
17 :108 0.21 0.08 0.35 0.10 0.10 0.08 0.22 0.14
18:0 2.57 2.09 241 2.10 2.35 2.68 2.52 2.54
18:109 68.05 72.38 73.89 75.88 73.95 79.48 71.56 65.71
18 :107 2.45 2.63 2.29 2.10 1.87 1.47 2.27 2.55
18 :2w6 10.17 7.46 6.68 6.87 8.46 5.83 8.55 12.12
18:3w3 0.61 0.69 0.59 0.60 0.83 0.61 0.65 0.64
20:0 0.43 0.37 0.39 0.37 0.37 0.38 0.40 0.43
20:109 0.25 0.30 0.26 0.32 0.31 0.31 0.26 0.25
22:0 0.12 0.11 0.12 0.12 0.09 0.10 0.13 0.12
24:0 0.06 0.05 0.05 0.05 0.05 0.04 0.05 0.06
Squa.? 0.72 0.55 0.82 0.44 0.69 0.91 0.75 0.71
IMI 4.23 4.96 522 589 557 6.99 4.89 4.03
IPI 0.63 0.53 0.49 0.56 0.67 0.55 0.60 0.73
1T 4.86 549 571 6.44 6.25 7.54 549 4.76
limp 1.92 0.83 3.53 1.09 1.19 1.04 2.19 1.29

1 déterminée sous forme d’esters méthyliques, % d’aires des acides gras totaux.

2 Squalene.
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Les acides oléique (18:1A9), palmitique (16:0), ensemble [22]. Cette approche plus rigoureuse est
linoléique (18:2A6) et stéarique (18:0) sont les utile pour la distinction des variétés et des AO car
acides gras principaux communément trouvés dans plusieurs acides gras mineurs sont des marqueurs
les HOV. Les isomeres mono-insaturés des acides a pour certaines d’entre elles.

seize  atomes de carbone (hypogéique,

16:1A9; palmitoléique, 16:1A7) et dix-huit atomes La Figure 2 représente les indices moyens de

de carbone (oléique, 18:1A9; Z-vaccénique, chaque variété et de chaque AO ainsi que les indices
18:1 A7) sont pris en compte séparément, moyens des trente-six variétés et des huit AO
contrairement a la norme commerciale du COI [21] déterminés a partir de 2 035 échantillons.

et au réglement européen qui les comptabilisent
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Figure 2. Classement des variétés et des AOP en fonction des quatre indices.
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Figure 2 (suite). Classement des variétés et des AOP en fonction des quatre indices.

L’IMI et I'llT, dominés respectivement par les taux
d’acide oléique (18:1A9) et d’acide linoléique
(18:2A6), sont les plus faibles (3,79 et 4,56) pour
Salonenque et les plus élevés (7,30 et 7,61) pour
Petite Violette. L'IPI, principalement corrélé au
pourcentage d’acide linoléique (18:2w6), est
minimum (0,31) pour Petite Violette et maximum
(0,94) pour Verdale 13. L'limp est directement lié
au % d’acides margarique (17 :0) et margaroléique
(17 :1A8), Bé-dé-Cézé posséde I'limp le plus faible
(0,68) contrairement a Petite Violette ou il est le
plus élevé (3,53). Le classement des AO selon les
indices doit étre proche des variétés dont elles sont
constituées, notamment quand elles sont
composées d'une variété majoritaire ou ultra
majoritaire. Ainsi, les AOP Nyons et Nice,
constituées a 95 % des variétés Tanche et Cailletier,
possedent des indices identiques a leurs variétés
respectives. De méme, 'AOP Nimes, ou domine la
variété Picholine, a un classement indiciaire voisin
de la variété majoritaire. L’Aglandau, principale
variété francaise, est caractérisée par un indice
d’imparité parmi les plus élevés pour les variétés
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francaises étudiées. Cette variété est majoritaire
dans les AOP Haute-Provence (~80 %) et Aix-en-
Provence (~50 %) tandis qu’elle est présente en
plus faible pourcentage dans I'AOP Vallée des Baux
(~15 %). Les limp de ces trois AOP décroissent de
I’AOP Haute-Provence (3,53) puis I'AOP Aix-en-
Provence (1,92) et I'AOP Vallée des Baux de
Provence (1,29). L’AOP Corse et '’AOC Provence,
constituées de variétés différentes, ont des indices
IMI, IPI et IIT voisins. Elles différent par leur limp,
plus élevé dans 'AOC Provence que dans I'’AOP
Corse, en raison de la présence d’Aglandau dans
I’AOC Provence. Les quatre indices permettent de
classer rapidement les différentes huiles mais ne
sont pas toutefois suffisants pour les identifier
formellement.

Le taux de squalene pour I'ensemble des variétés et
des AO est le plus faible pour Brun (0,33 %) et le
plus élevé pour Verdale 13 (1,01 %).

Les compositions en triglycérides des 36 variétés et
des huit AO sont rassemblées dans les Tableaux
3a,3bet4.
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Tableau 3a. Compositions moyennes en triglycérides! (%) d’huiles d’olive vierges provenant de 14 variétés d’intérét

général
g N
&5 o B g 5 v E 2 " © E E' E E
°© 9| T = =] = = & o = = ) s - -
% 2| § £ 2 g g § 2 & 2 S £ e S g
T 5 |8 |F |8 |8 |& |& |2 |2 |2 |3 |5 |8 |3
= = < =] o o &) &) [C) - (=) -9 [7,] = =] =]
n=128 n=63 n=163 n=12 n=4 n=14 n=25 n=21 n=32 n=107 n=52 n=151 n=5 n=11
LLL 0,09 0,41 0,06 0,09 0,22 0,06 0,09 0,10 0,07 0,07 0,31 0,06 0,41 0,20
OLnL 0,19 0,56 0,20 0,21 0,38 0,14 0,27 0,25 0,13 0,19 0,32 0,17 0,48 0,49
PLnL 0,05 0,15 0,05 0,05 0,13 0,03 0,07 0,06 0,03 0,05 0,11 0,03 0,10 0,12
LOL 1,42 3,99 1,36 1,51 4,24 0,68 1,51 1,66 0,79 1,19 4,05 1,25 4,80 3,31
OLnO 1,44 191 1,49 1,57 1,64 1,73 1,86 1,77 1,57 1,47 1,30 1,59 1,78 2,03
PLL 0,51 1,21 0,40 0,46 1,07 0,23 0,67 0,49 0,33 0,37 1,66 0,21 1,68 1,14
PLnO 0,75 0,97 0,63 0,65 0,78 0,62 0,92 0,85 0,73 0,63 0,72 0,47 0,81 1,20
LOO 11,60 17,10 12,84 12,23 19,61 7,90 11,92 13,25 6,99 11,32 16,94 12,11 18,87 17,12
Po0OO 2,05 1,28 1,35 1,59 1,19 2,20 3,15 1,66 3,08 1,23 1,53 0,98 1,79 1,57
PLO 5,62 7,8/2 4,85 522 8,80 2,97 6,49 5,48 3,07 4,67 10,15 3,26 10,06 8,67
PoOP 1,34 0,69 0,53 0,75 1,00 0,79 1,51 1,09 1,63 0,53 0,79 0,28 0,77 0,98
PLP 0,57 0,95 0,36 0,53 0,89 0,21 0,69 0,44 0,25 0,43 1,22 0,18 1,19 0,97
000 41,16 34,87 47,71 45,15 34,59 52,36 37,92 42,90 48,94 48,28 29,94 54,29 30,03 33,74
SLO 0,78 1,18 0,62 0,58 0,62 0,32 0,54 0,58 0,28 0,53 1,16 0,79 1,11 1,03
POO 22,27 18,61 20,29 21,56 18,99 21,01 23,56 21,04 23,25 21,30 21,13 17,17 19,09 19,71
POP 3,87 3,18 2,81 3,25 3,33 2,80 4,03 3,60 3,70 3,17 4,00 1,98 3,19 3,34
SO0 3,81 3,27 3,39 2,88 1,82 3,68 2,74 3,50 3,05 3,29 3,25 4,39 2,53 2,78
SOP 0,97 0,79 0,70 0,61 0,43 0,67 0,76 0,86 0,68 0,76 1,01 0,64 0,71 0,66
POA 0,48 0,47 0,48 0,45 0,26 0,46 0,42 0,47 0,42 0,47 0,42 0,50 0,31 0,36

19 d’aires des triglycérides totaux,
Picholine L : Picholine du Languedoc ; Verdale 13 : Verdale des Bouches du Rhone ; Verdale 34 : Verdale de 'Hérault

Tableau 3b. Compositions moyennes en triglycérides (%)! d’huiles d’olive vierges provenant de 22 variétés d’intérét
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n=5 n=3 n=1 n=3 n=6 n=6 n=2 n=4 n=5 n=5 n=3 n=2 n=1 n=5 n=3 n=3 n=2 n=1 n=5 n=9 n=5 n=7
8 0 7 7 9 7 3 7
LLL 0,02 0,07 0,05 0,06 0,16 0,12 0,14 0,16 0,08 0,07 0,13 0,13 0,07 0,12 0,04 0,11 0,13 0,24 0,10 0,20 0,17 0,10
OLnL 0,11 0,18 0,14 0,31 0,51 0,29 0,28 032 0,22 0,18 0,27 034 0,19 0,23 0,10 0,30 0,25 0,48 0,15 0,45 0,29 0,22
PLnL 0,02 0,04 0,03 0,07 0,14 0,06 0,06 0,09 0,07 0,04 0,07 0,08 0,05 0,05 0,02 0,07 0,06 0,09 0,03 0,10 0,07 0,06
LOL 0,88 1,59 0,75 139 2,50 2,56 2,24 234 1,89 1,08 1,30 187 1,19 2,00 0,32 197 184 338 0,98 327 2,87 1,58
OLnO 122 1,60 141 231 242 156 188 162 181 1,64 187 2,04 147 164 1,69 1,70 167 1,98 158 198 182 137
PLL 0,26 0,63 0,23 0,50 0,91 0,68 0,80 0,69 0,74 0,43 0,42 0,51 0,37 0,56 0,09 0,64 0,63 0,84 027 0,85 1,16 0,47
PLnO 043 0,78 0,68 113 121 0,62 0,86 0,76 091 0,68 0,88 0,76 0,63 0,69 0,54 0,86 0,67 0,84 0,60 0,83 0,97 0,56
LOO 10,43 12,41 8,76 11,94 | 1465 | 1635 | 1387 | 1472 | 1366 | 1030 | 1129 | 1345 | 1132 | 1437 | 592 1456 | 1336 | 17,90 8,59 17,06 | 1418 | 1215
Po0O 137 2,69 2,45 3,23 1,96 123 2,70 1,60 2,82 2,81 164 131 123 133 1,28 1,70 2,22 1,40 145 1,18 2,39 130
PLO 3,82 6,65 4,03 6,01 7,73 6,23 6,72 6,70 734 4,60 1,88 5,22 4,67 653 1,91 7,01 5,89 656 311 6,78 8,24 5,08
PoOP 0,48 153 1,46 152 0,89 0,44 139 093 152 122 0,63 0,77 0,53 0,52 0,86 1,10 0,75 0,96 0,78 0,43 1,24 0,62
PLP 0,40 0,74 0,42 0,56 0,98 0,67 0,62 0,67 0,59 0,41 0,40 0,44 0,43 0,68 0,14 0,69 0,42 0,60 0,22 0,58 113 0,52
000 49,69 | 3859 | 4492 | 3982 | 3527 | 4239 | 3948 | 39,37 | 3652 | 4485 | 1843 | 4408 | 4828 | 4170 | 60,17 | 3854 | 4334 | 4095 | 51,31 | 3887 | 3462 | 4430
SLO 0,70 0,51 0,48 0,32 0,89 115 0,69 1,09 042 0,52 0,42 133 053 0,63 0,42 0,99 0,86 0,74 0,55 1,04 051 114
POO 2099 | 2382 | 2418 | 2413 | 2145 | 1847 | 21,26 | 1998 | 2476 | 2291 | 20,77 | 1771 | 21,30 | 2175 | 1744 | 21,12 | 20,72 | 1705 | 21,00 | 1897 | 21,78 | 20,76
POP 2,96 427 4,03 374 3,70 2,60 3,03 326 4,11 3,61 2,74 2,64 317 344 237 3,80 2,73 2,64 2,89 2,76 343 2,86
SO0 4,88 2,56 364 2,16 323 339 3,07 4,29 2,23 344 2,78 5,76 329 2,63 522 343 4,13 230 441 349 236 5,00
SOP 1,06 0,76 0,95 0,53 0,90 0,77 0,72 1,02 0,54 0,86 0,67 1,03 0,76 0,59 0,79 0,94 0,86 0,54 0,75 0,60 0,65 1,04
POA 0,59 043 0,60 027 0,42 0,41 043 0,60 0,40 0,51 0,40 054 0,47 037 0,69 0,46 0,55 033 0,55 036 038 0,50

1% d’aires des triglycérides totaux.
2 Variétés étrangeéres implantées en France ; 307 : Ardéche, 434 : Hérault, 566 : Pyrénées orientales ; 683 : Var
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Tableau 4. Compositions moyennes en triglycérides?! (%) d’huiles d’olive vierges provenant de huit Appellations

d’Origine frangaises

il existe des co-élutions de certains triglycérides
avec des triglycérides mineurs. Ceci est dii a des
difficultés de séparation que I'on rencontre avec
I'analyse des triglycérides en HPLC. Toutes les
huiles possédent quatre triglycérides principaux :
trioléine (000), dioléylpalmitine (POO),

S g
£ 2 2 2 g 2,8
25 |58 5 48 g z : $% ¢
P g | i8 58 E 3 g S22
= < <s ] =i Z z Z -9 S>ma
n=181 n=35 n=141 n=163 n=70 n=151 n=87 n=198
LLL 0.20 0.09 0.08 0.06 0.15 0.06 0.13 0.29
OLnL 0.30 0.23 0.18 0.20 0.36 0.17 0.24 0.36
PLnL 0.08 0.07 0.04 0.05 0.08 0.03 0.07 0.11
LOL 2.78 1.46 1.34 1.36 2.26 1.25 2.05 3.63
OLnO 1.61 1.52 1.48 1.51 1.81 1.58 1.47 1.72
PLL 1.08 0.53 0.43 0.39 0.58 0.21 0.67 1.52
PLnO 0.84 0.74 0.74 0.61 0.73 0.46 0.70 0.89
LOO 14.65 11.92 11.83 13.85 14.48 12.11 13.44 15.91
Po00O 1.98 1.86 1.90 1.31 1.32 0.98 1.79 2.06
PLO 7.92 5.82 5.10 4.78 5.49 3.30 6.45 9.37
PoOP 1.06 0.87 1.23 0.52 0.57 0.28 1.00 1.07
PLP 0.88 0.62 0.43 0.36 0.49 0.19 0.74 1.16
000 35.21 43.01 44.39 18.32 43.98 54.20 41.48 31.85
SLO 1.06 0.69 0.75 0.63 0.91 0.79 0.98 1.19
POO 21.56 21.62 21.69 20.13 18.90 17.11 19.42 20.27
POP 3.73 3.67 3.38 2.74 2.85 1.99 3.35 3.67
S00 3.30 3.29 3.76 3.33 3.67 4.44 3.95 3.24
SoP 0.92 0.83 0.85 0.67 0.78 0.66 0.97 0.95
POA 0.43 0.50 0.48 0.49 0.44 0.50 0.55 0.43
1déterminée sous forme d’esters méthyliques, % d’aires des triglycérides totaux
Dix-neuf triglycérides ont été identifiés [5, 17] mais plus faibles de dioléylstéarine (S00),

d’oléyldipalmitine (POP) et de dilinoléylolénine
(LLO) ainsi que de triglycérides mineurs. Les
pourcentages des triglycérides varient de facon
intra et inter variétés comme c’est le cas pour les
acides gras. La Figure 3 donne un classement des
variétés et des AO en fonction du pourcentage des

dioléyllinoléine (OLO) et linoléyloléylpalmitine quatre triglycérides majoritaires.

(PLO). Ils sont accompagnés a des pourcentages
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Figure 3. Classement des variétés et des AOP en fonction des quatre triglycérides majoritaires.
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Figure 3 (suite). Classement des variétés et des AOP en fonction des quatre triglycérides majoritaires.

La trioléine (000) est le triglycéride majoritaire
pour toutes les variétés et les AO. Le pourcentage
d’000 moyen varie de 29,94 % pour Salonenque a
60,17 % pour Petite Violette. Le classement des
huiles en fonction de 000 est trés voisin de celui
obtenu avec I'IMI et donc avec l'acide oléique
(18:1A9) (Figure 2). La dioléylpalmitine (POO) est
le deuxiéme triglycéride principal. La Rougette 34 a
le pourcentage le plus faible (17,05 %) de toutes les
variétés et AO tandis que celui de Coucourelle est le
plus élevé (24,76 %). La linoléyloléylpalmitine
(PLO) varie de 1,91 pour la Petite Violette a 10,15
pour Salonenque. Les pourcentages de POO, LOO et
PLO ne sont pas reliés par des relations simples
avec les taux des acides palmitique et linoléique.
Ainsi, le classement par des pourcentages
croissants de ces triglycérides n’est pas exactement

OLIVE N2 119 - Journal officiel du Conseil oléicole international

le méme que le classement par des taux croissants
de ces deux acides.

L’analyse des triglycérides permet de confirmer
I'analyse des acides gras. Les deux déterminations
sont complémentaires et permettent d’obtenir une
meilleure information sur les compositions
lipidiques des huiles d’olive vierges que celles
résultant de I'analyse seule des acides gras ou des
triglycérides.

Une Analyse en Composantes Principales (ACP)
(Figure 4), établie a partir des 34 variables
mesurées, montre dans le plan défini par les deux
premieres composantes principales (Expl. : 58 % de
la variance expliquée ; PC1, 37 % et PC2, 21 %) la
diversité des huiles des variétés et des AO
francaises.
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Figure 4. Analyse en Composantes Principales (axes 1 et 2) des 36 variétés et 8 appellations d’origine francaises.

Sur la composante principale PC1, les variétés et AO discriminantes sur les composantes principales 1 et
dont les coordonnées positives sont les plus élevées 2 sont celles qui sont proches de +1 (Figure 5).
(Figure 4), sont corrélées avec les variables dont L’ACP permet de confirmer les fortes analogies
les coordonnées positives sont les plus grandes précédemment signalées entre Aglandau et ’AOP
(Figure 5) et de la méme fagon pour les Haute-Provence, Cailletier et 'AOP Nice, Picholine et
coordonnées négatives. Il en est de méme avec la I’AOP Nimes, Salonenque et 'AOP Vallée des Baux
composante principale PC2. Les variables les plus de Provence, et Tanche et 'AOP Nyons.
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Figure 5. Cercle de corrélation des variables dans le plan des composantes principales PC1 et PC2.
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La création d'une banque de données est un
préalable indispensable au contréle de la
détermination des  origines  végétale ou
géographique des huiles d’olive [18]. A ce stade, il
est alors possible d’utiliser un traitement
chimiométrique des données, basé sur les
compositions en acides gras et en triglycérides des
huiles, permettant dans de nombreux cas de
déterminer 'origine variétale d’huiles d’olive
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1.INTRODUCTION

La premiére Appellation d’Origine Contrdlée pour
I’huile d’olive a été créée en France en 1994 pour la
région de Nyons. En 2006, par le reglement N°510,
la réglementation européenne a défini les mentions
« Appellation d’Origine Protégée» (AOP) et
«Indication = Géographique Protégée » (IGP).
Aujourd’hui, la production oléicole européenne
dispose d’'une centaine d’AOP et IGP enregistrées, et
d’'une dizaine en cours d’enregistrement [1]. Par
ailleurs, les pays oléicoles du Maghreb mettent
actuellement en place des Appellations d’Origine
pour leurs huiles d’olive.

Ces signes de labellisation sont encore peu connus
chez les consommateurs. Afin d'obtenir leur
confiance et de la conserver, ces dénominations
d’origine doivent étre fiables et significatives ; elles
doivent leur permettre d’identifier sans risque
d’erreur des produits qui se distinguent des autres.
Outre les outils de tracabilité prévus en amont par
les cahiers des charges relatifs a ces dénominations,
des vérifications de l'origine doivent pouvoir étre
réalisées directement sur les produits finis, en
autocontrole, en controle externe, ou encore en
controle sur les lieux de vente par les services
d’Etat.

Plusieurs articles ont montré la possibilité de
l'utilisation de la composition en acides gras et en
triglycérides pour l'identification de l'origine des
huiles d’olive [2-6]. Par ailleurs, nous avons montré
[7] que pour la variété Tanche, la composition en
acides gras ne varie pas au cours de la période de
récolte.

OLIVE N2 119 - Journal officiel du Conseil oléicole international

Ce n’est cependant pas le cas pour toutes les
variétés.

Le traitement chimiométrique des
chromatographiques  montre la  possibilité
d’identifier des groupes d’échantillons
correspondant aux différentes dénominations. Ces
méthodes statistiques permettent d’individualiser
des groupes, mais ne permettent pas facilement de
vérifier au cas par cas 'appartenance de tel ou tel
échantillon a un groupe donné. Divers logiciels
statistiques (Pirouette®, Unscrambler®...)
permettent cependant une réalisation rapide de ce
genre de travail. Une fois que des modéles sont
élaborés, ils peuvent étre diffusés a des utilisateurs
pour le contrdle d’échantillons. Néanmoins, la
gestion de ces modeles est lourde et le cofit de ces
logiciels est élevé. De plus, I'’échange des modeles
entre organismes de controle est compliqué, car il
faut disposer des mémes logiciels et de formations
appropriées sur chacun des sites d’interprétation.
Nous avons donc cherché a rendre plus simple la
reconnaissance de l'origine des huiles a partir des
compositions en acides gras et en triglycérides. Le
but de cet article est de proposer un outil
permettant un examen rapide d’échantillons, sans
logiciel autre qu'Excel®. Cet outil est basé sur
I'optimisation d’une représentation globale des
compositions en acides gras et en triglycérides.
Pour cela, la distribution des données en acides
gras et en triglycérides, contenues dans une base de
données, est examinée afin de choisir les
parameétres les plus efficaces tout en conservant un
champ d’application suffisant. Des exemples
d’application pratique permettent d’illustrer
I'intérét de 'approche proposée.

données
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2.MATERIELS ET METHODES
2.1.La base de données

Nous disposons d’'une base de données contenant
les compositions en acides gras et en triglycérides
d’environ 3 900 échantillons d’huiles. Ceux-ci ont
été collectés au cours des campagnes de production
allant de 1998 a 2011. Seuls sont retenus les
échantillons disposant clairement d’au moins un
des trois critéres suivants: variété, dénomination
d’origine, pays de production, ce qui correspond a
environ 3 500 échantillons. Ces échantillons ont été
obtenus par l'une des voies suivantes :

- Prélevement de I'échantillon aupres de
producteurs (56 % des échantillons, catégorie P) ;

- Obtention a partir des olives, en laboratoire, a
I'aide d’'un mini-moulin comparable au systéme
Abencor, mais modifié en vue de l'obtention d'un
volume d’huile plus important par lot (22 % des
échantillons, catégorie L) ;

- Fourniture par un institut de recherche, un

laboratoire = d’analyse, une association de
producteur, ou toute structure en rapport avec la
production oléicole (15% des échantillons,

catégorie R) ;

- Achat dans le commerce (7 % des échantillons,
catégorie A).

Ces échantillons ont été analysés entre 1999 et
2012. Les analyses ont été réalisées selon les
procédures précédemment décrites [2, 3, 5, 6]. Les
résultats ont tous été examinés au fur et a mesure
de leur incorporation dans la base. Les échantillons
présentant des résultats anormaux, des
incertitudes quant a leur authenticité, ont été
écartés. Apres ce tri, cette base de données contient
2588 échantillons provenant de 23 pays, 35
dénominations d’origine, et de plus de 200 variétés.
Tous ces sous-ensembles ne sont cependant pas
représentés par le méme nombre d’échantillons.
Ainsi certaines AOP et AOC francaises comptent
jusqu’a 200 échantillons, alors que pour les AOP
d’autres pays, nous disposons seulement de 1 a 5
échantillons. La variété Aglandau, premiére variété
a huile de France, est représentée par 140
échantillons, alors que nous ne disposons que d’un
seul échantillon pour 80 variétés.

2.2. Grandeurs statistiques

Le coefficient d’aplatissement de Fisher ou kurtosis
normalisé mesure la dispersion des résultats d’'une
variable aléatoire. Une valeur de kurtosis élevée
traduit une dispersion « pointue ».

Le coefficient d’asymétrie mesure I'asymétrie de la
distribution d’'une variable aléatoire réelle. Il peut
étre positif ou négatif si 'asymétrie se présente a
droite ou a gauche de la moyenne.
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La moyenne tronquée ou moyenne réduite (0,25)
est la moyenne calculée a partir de 25 % des
valeurs situées positivement et négativement
autour de la médiane.

2.3. Nomenclature

Acides gras: C(C16:0, acide palmitique (acide
hexadécanoique); C16:109, acide hypogéique
(acide  7-hexadécénoique); Cl6:1w7, acide
palmitoléique (acide 9-hexadécénoique); C17:0,
acide margarique (acide heptadécanoique);
C17:10w8, acide margaroléique (acide 9-

heptadécénoique) ; C18:1w9, acide oléique (acide
9-octadecenoique ) ; C18:1w7, acide cis-vaccénique

(acide  11-octadécénoique); C18:2w6, acide
linoléique (acide 9,12-octadécadiénoique) ;
C18:3w3, acide linolénique (acide 9,12,15-

octadécatriénoique); C20:0, acide arachidique
(acide eicosanoique); C20:1®9, acide gondoique
(acide 11-eicosénoique); C22:0, acide béhénique
(acide docosanoique); C24:0, acide lignocérique
(acide tétracosanoique).

Les triglycérides sont désignés par les lettres
correspondant aux noms abrégés des chalnes
grasses fixées sur le glycérol: P: palmitoyle ; Po:
palmitoléyle; S: stéaroyle; O: oléoyle; L:
linoléoyle ; Ln : linolénoyle ; A : arachidoyle.

3. SYSTEMES DE REPRESENTATION ET
SELECTION DES DONNEES

3.1. Choix du systéme de représentation

Pour chaque échantillon, les résultats se présentent
sous la forme de deux séries de pourcentages, 'une
caractérisant la composition en acides gras et
I'autre la composition en triglycérides. Elles
contiennent respectivement 14 valeurs et 19
valeurs.

Chacune de ces séries donnant une représentation
exhaustive de la composition de I’échantillon, il est
possible d’utiliser une représentation graphique en
secteur. Cette représentation met bien en évidence
les particularités de I'huile d’olive en général, mais
ne permet pas de mettre en évidence les différences
entre des huiles de variétés différentes. La Figure 1
donne les représentations de la composition en
acides gras d’échantillons tres typiques provenant
de deux AOP francaises, Haute-Provence et Nyons.
Bien que ces échantillons soient de compositions
tres différentes, il n’est possible de percevoir
nettement que les différences majeures, comme
celles sur I'acide oléique ou I'acide palmitique. Les
compositions de ces deux échantillons figurent
dans le Tableau 1.
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Tableau 1. Composition en acides gras de deux échantillons d’AOP francaises

Tableau1 | C16:0 |C16:w9|Ci6:dwT| C17:0 |C171w8| C180 |C18:1wd|C18:1wT| C18:2w6|C18:3w3| C20:0 [C20:1wd| C20 | C240
Haute-Provence | 1217 | 013 | 094 | 015 | 030 | 239 | 7000 | 235 | 637 | 0% | 038 | 02 | (M 0,05
Nyons 843 | 015 | 039 | 005 | 008 | 268 | 7948 | 147 | 583 | 061 | 038 | 031 | 010 | 004

Cégolg‘?" €20:0 1 c22:0 Clt’::lu;gm-1 i
C18.3m3\“".“‘ _C24:0 ot C18:3w3 \/;2410 c17:.0-
C18:1w7 C18:2w6 C16:0 CL5ctan _Cl6:107 ’ \ C18:206 Cclj;':l:’ﬁ
{/éflj}_g_)_m,c17:1wa

Figure 1. Représentation en secteur de la composition moyenne en acides gras d’échantillons de deux AOP francaises.

Le graphique en « étoile », appelé aussi en « radar »
ou «toile d’araignée», peut donner une
représentation assez intéressante en utilisant une
échelle logarithmique. Celui-ci pointe directement
les composants les plus importants, et sa forme est

Haute-Provence

€16:0
100
Cc24:0 __— T—__ C16:109
C22:0 5, C16:107

€20:109 L N N c17:0

i b | x

c20:0 T c17:108
c18:303 Y c18:0
C18:2w6 — C18:109

C18:1w7

facilement mémorisable. Néanmoins, les différences
entre les deux échantillons n’apparaissent pas
mieux qu’avec les graphiques en secteurs (Figure
2).

Nyons
A0
C24:0 —, C16:109
€22:0 TN , C16:107
N 3 \ y B AN
\ / N
\ z
€20:109 | S i —y __\c17:0
c20:0 T c17:108
€18:303 ¢ > c18:0
€18:206 —C18:109

C18:1w7

Figure 2. Représentation radar de la composition moyenne en acides gras d’échantillons de deux AOP francaises.
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3.2. Adaptation de la plage de variation

La difficulté pour trouver une représentation
efficace vient du fait que malgré de grandes
différences entre les compositions des deux
variétés, la hiérarchie des composés est toujours la
méme. Chacun des composés varie sur une plage
spécifique, qui peut étre définie par une moyenne,
une valeur minimale et une valeur maximale. A
I'intérieur de ce domaine de variation, il est
possible de situer la valeur du composé pour un
échantillon donné par son écart a la moyenne,
relativement a l'écart maximal connu pour ce
composé (Figure 3). Chacun des axes représente
donc une plage allant de -100% a +100 %, ou
I'origine correspond a la moyenne. Par exemple, la

Ci8:1w?

ci17:0

CiT:lwe

teneur en acide hypogéique (16:109) de
I’échantillon de Nyons, qui est de 0,15 %, est
représentée par la valeur (0,15-0,13)/(0,29-0,13),
ou 0,13 est la moyenne de ce composé sur
I'ensemble de la base de données et 0,29 est la
valeur maximale observée, soit 0,02/0,16=12,5 %.
Des formes spécifiques sont obtenues qui
permettent d’identifier visuellement les deux
échantillons. Cependant, bien qu'’il s’agisse d’huiles
trés différentes par leur composition en acides gras,
les formes résultant de ce mode de représentation
sont encore trés proches d’'une forme circulaire
(Figure 3). L’espace de représentation apparait
trés sous-exploité.

Cl16:1w?

Ci7:0

CiT:1we

Ci8:1w?

Nyons

Haute-Provence

Figure 3. Représentation radar des acides gras de deux échantillons provenant de ’AOP Nyons et de 'AOP Haute-
Provence, sur une plage de variation adaptée a chacun des composants.

3.3. Réduction de la plage de variation

Afin d’améliorer les possibilités d’identification
visuelle d’échantillons courants, une autre
approche consiste a utiliser comme bornes du
domaine de variation des valeurs définies en
fonction de Il'écart-type, comme par exemple
(moyenne +/- écart-type). Cela nécessite cependant
de commencer par examiner la répartition des
valeurs de chacun des composés (acides gras et
triglycérides).

Distribution des valeurs dans la base de
données

La plupart des composés suivent une distribution
asymétrique positive (Tableau 2). Deux d’entre
eux seulement montrent une asymétrie négative,
'acide oléique (C18:1®9) et la trioléine (000). Par
ailleurs, ces distributions sont a la fois tres
regroupées sur les valeurs centrales et fortement
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étalées du coté positif. Le Tableau 2 donne les
caractéristiques de distribution des 14 acides gras.
Pour chacun d’eux, le pourcentage de valeurs
comprises dans un intervalle d'un écart-type de
part et d’autre de la moyenne représente plus de
68% a l'exception de l'acide palmitique. Le
coefficient d’aplatissement de Fisher ou kurtosis
normalisé, est généralement élevé, ce qui traduit
des répartitions tres « pointues » : la distribution
est tres regroupée autour de la médiane. Ce
coefficient d’aplatissement n’est proche de zéro (ce
qui correspond a une distribution normale) que
pour I'acide palmitique, dont la répartition est plus
pyramidale. Le coefficient d’asymétrie est
généralement positif, ce qui traduit un étirement
sur les valeurs élevées. Seul I'acide oléique montre
un léger étirement a gauche avec un coefficient
d’asymétrie négatif.
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Tableau 2. Caractéristiques de distributions des acides gras des échantillons de la banque de données

Moyenne Médiane Ecart type Mini Maxi Coefficient Coefficient

d'aplatissement d’asymétrie
C16:0 12.02 11.98 1.97 7.02 20.89 0.22 0.19
C16:109 0.13 0.13 0.03 0.04 0.29 1.57 0.27
Cl6:1w7 0.90 0.87 0.40 0.18 5.55 11.31 1.99
C17:0 0.10 0.08 0.06 0.02 0.50 4.52 1.49
Cl17:18 0.18 0.14 0.11 0.04 0.74 1.04 1.02
C18:0 2.44 2.43 0.49 1.05 6.11 3.06 0.85
C18:109 71.93 72.63 4.88 45.49 83.96 1.24 -0.71
Cl8:1w7 2.32 2.31 0.57 0.72 6.30 2.98 1.00
C18:2w6 8.48 7.87 2.91 2.04 23.63 1.19 0.96
C18:3w3 0.66 0.64 0.13 0.34 1.41 2.85 1.39
C20:0 0.39 0.39 0.05 0.21 0.62 1.02 0.01
C20:109 0.28 0.27 0.04 0.16 0.53 1.35 0.72
C22:0 0.11 0.12 0.02 0.05 0.28 3.98 0.50
C24:0 0.05 0.05 0.01 0.00 0.12 1.18 0.14

Distribution de quelques composés

En général, les triglycérides ont des distributions
plus éloignées d’'une distribution normale que les
acides gras, le coefficient d’aplatissement et le
coefficient d’asymétrie sont plus élevés: Certains
composés ont des distributions particulieres qui

I'une des plus asymétriques parmi les acides gras,
avec un coefficient d’asymétrie de 1,49. La moyenne
et la médiane sont respectivement 0,10 et 0,08 %,
alors que la valeur minimale est 0,02 % et la valeur
maximale 0,50 %. La  représentation en
histogramme de classes de pas 0,04 % (Figure 4)

sont illustrées ci-dessous. montre cette distribution extrémement
Acide margarique asymétrique.
La distribution de I'acide margarique (C17:0) est

1600

C17:0 - Pas: 0,04

1400 1367

1200

1000

800

600 554

511
400 313
200
91 70
H = = = - 8 1 ! 3 3 2

0-004 0,04-0,08 008012 0,12-0,16 0,16-02 020,24 0,24-0,28 0,28-0,32 0,32-0.36 036-04 04-044 0,44-048 048-0,52

Figure 4. Répartition des valeurs de 'acide margarique (C17:0) par classes de pas 0,04 %.
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La moyenne (0,10), la médiane (0,08) et le mode
(0,04-0,08%) se trouvent tres éloignés du centre de
la plage de variation (0,26%). Donc, pour la tres
grande majorité des huiles, la position de ce
composant sur la représentation graphique en
radar serait proche de 0%. Seulement 17
échantillons se trouvent dans la moitié supérieure
de la partie droite de la distribution, c’est-a-dire au
dela de 0,28 %. Ce sous-ensemble est composé de
12 échantillons issus de la variété Aglandau de
catégorie L prélevés dans le cadre d’'une étude
visant a observer les particularités des huiles
produites dans des conditions particulieres de
sécheresse au cours de la campagne 2007. Quatre
autres échantillons de catégorie L sont issus d’une
variété locale mineure, la variété Ventoulane. Il n'y a
qu’un seul échantillon de catégorie P, c’est une huile
monovariétale d’Aglandau.

2000

1800 1719

1600
1400
1200

1000
883

800
600
400

264

200
85

0,65-1,3

0 [
0-0,65

1,31,95 1,95-2.6

7

263,25

Acide palmitoléique

La distribution de 'acide palmitoléique (C16 :1®7)
est la plus asymétrique de tous les acides gras, avec
un coefficient d’asymétrie de 1,99. Elle est aussi la
plus « pointue », avec un coefficient d’aplatissement
de 11,3. La moitié supérieure de la partie droite de
la distribution (>3,28) contient seulement 4
échantillons. 1l s’agit d’'une huile monovariétale
d’Oliviere de catégorie P, fournie par un producteur
et provenant d’'une seule parcelle, au terrain tres
caillouteux et sensible a la sécheresse, ainsi que
deux échantillons d’Oliviere de catégorie L et
provenant de cette méme parcelle. Il n'y a qu'un
seul échantillon de catégorie R, qui a été produit en
Argentine a partir de la variété Arbéquine (Figure
5).

C16:1w7 - Pas: 0,65

2 1 0 1

3,25-39 3,9-455 4,55-5,2 5,2-5,85

Figure 5. Répartition des valeurs de I'acide palmitoléique (C16 :1®7) par classes de pas 0,65 %.

Acide oléique

L’acide oléique est le seul acide gras a avoir un
coefficient d’asymétrie négatif, ce qui correspond a
la présence de quelques valeurs trés basses, donc
éloignées du mode (72-75 %). 23 échantillons ont
des valeurs inférieures a 54 %. 16 d’entre eux sont

by

des huiles tunisiennes produites a partir de la
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variété Chemlali. 7 échantillons sont produits a
partir de la variété Arbéquine, 5 proviennent
d’Argentine, 1 du Maroc et 1 de Tunisie. Un
échantillon provient d'une variété francaise tres
marginale au rendement en huile trés faible: la
variété Cerisier (Figure 6).
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Figure 6. Répartition des valeurs de I'acide oléique (C18 :109) par classes de pas 3 %.

Distribution des triglycérides un coefficient d’asymétrie tres élevé, les
Le Tableau 3 donne la distribution des répartitions sont tres particuliéres, tres regroupées
triglycérides. La aussi, le coefficient d’aplatissement autour de la médiane, mais dotées d’'un étirement
est généralement positif et atteint des valeurs tres trés prononcé du coté des valeurs élevées.

élevées (LLL, PLnL, PoOP). Ces composés montrant

Tableau 3. Caractéristiques de distributions des triglycérides des échantillons de la banque de données

Moyenne Médiane Ecart type Mini Maxi Coefficient Coefficient
d’aplatissement | d‘asymétrie
(Kurtosis)
LLL 0.16 0.11 0.14 0.00 1.84 21.42 3.42
OLnL 0.28 0.25 0.14 0.04 1.49 7.98 1.99
PLnL 0.07 0.06 0.05 0.00 0.48 13.24 2.57
LOL 2.15 1.78 1.23 0.24 9.42 2.24 1.35
OLnO 1.62 1.61 0.32 0.61 3.17 1.32 0.17
PLL 0.73 0.56 0.56 0.03 4.79 6.58 2.07
PLnO 0.76 0.74 0.20 0.25 2.37 4.57 1.10
LOO 13.31 13.08 2.85 4.37 24.45 0.30 0.13
PoOO 1.75 1.76 0.66 0.14 9.23 9.26 1.26
PLO 6.15 5.73 2.22 1.74 16.42 0.92 0.87
PoOP 0.93 0.89 0.44 0.11 6.17 10.89 1.54
PLP 0.64 0.54 0.40 0.03 4.09 8.07 2.01
000 41.74 42.45 7.51 14.33 63.15 -0.15 -0.23
SLO 0.85 0.82 0.36 0.01 3.27 1.73 0.57
POO 20.67 20.64 2.56 12.67 34.84 1.76 0.56
POP 3.29 3.28 0.76 1.43 7.07 0.86 0.41
SO0 3.65 3.52 0.86 1.14 8.22 1.68 0.90
SOP 0.85 0.83 0.22 0.33 2.09 1.36 0.66
POA 0.47 0.46 0.11 0.06 1.00 0.69 0.49
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Les distributions des triglycérides montrent les
mémes particularités, c’est-a-dire la majorité des
distributions étirées sur la droite, sauf pour la
trioléine.

C’est la trilinoléine qui présente la distribution la
plus asymétrique.

Des échantillons atypiques se trouvent de nouveau
dans les zones d’éloignement extréme des zones de
répartition. Pour la trilinoléine, il s’agit
d’échantillons de variété Arbéquine cultivés en
Argentine. Ces échantillons d’Arbéquine se
retrouvent aussi dans la zone d’extréme droite de la
répartition de PLP, avec de nombreux échantillons
tunisiens issus de la variété Chemlali.

Observations et perspectives

En analysant la distribution des divers composés et
en particulier les valeurs extrémes, il ressort deux
types d’échantillons atypiques, pour des raisons
diamétralement opposées. Les premiers sont ceux
qui sont inévitablement atypiques car ils sont issus
de conditions particulieres elles-mémes atypiques.
Il s’agit par exemple des échantillons des variétés
Aglandau ou Oliviére produits dans des conditions
tres spécifiques. Les échantillons de ces deux
variétés se trouvent dans la base de données parce
qu'ils proviennent d'un échantillonnage
particulierement exhaustif pour une étude
spécifique. D’autres sont issus de variété rares,
comme la Ventoulane. Les seconds ne sont

Tableau 4. Différents groupes de la base de données

atypiques que parce que la base de données est
orientée, c’est-a-dire composée des échantillons
obtenus par notre systeme de collecte, et non par
des échantillons dont la collecte aurait par exemple
été planifiée. Il s’agit d’échantillons provenant de
pays ou de variétés peu représentés. Ils sont
atypiques parce que la base de données comporte
tres peu d’échantillons de ces provenances.

Pour élaborer un outil efficace pour l'identification
rapide des huiles en vue de la vérification de leur
provenance, il est prioritaire de rechercher la
meilleure  discrimination graphique visuelle
possible des huiles que 'on peut trouver dans le
commerce. La plage de variation peut étre réduite
au détriment des échantillons extrémes, afin
d’améliorer le traitement graphique des
échantillons les plus courants. Il faut donc définir
une nouvelle base de données plus équilibrée que la
base de données brute initiale. Celle-ci sera
composée uniquement de groupes identifiés: les
pays, les régions de production, les variétés. Les
groupes ne sont intégrés qu’a partir d’'un minimum
d’échantillons exploités. Ces limites sont fixées de
fagon a avantager les groupes non frangais, afin
d’équilibrer la base de données. Le nombre
minimum d’échantillons par catégorie et le nombre
de groupes obtenus par catégorie figurent dans le
Tableau 4.

Catégories Nombre limite Nombre de
groupes
Variétés étrangeres cultivées en France 10 2
Variétés étrangeres cultivées dans leur pays d’origine 4 12
Variétés francaises cultivées en France 10 16
Pays producteurs 4 15
Dénomination d’origine, étrangére 12
Dénomination d’origine, francaise 10 7

Les plages de valeurs beaucoup plus restreintes
permettent de construire des représentations
graphiques plus explicites (Tableaux 5a et 5b). Par
ailleurs, les médianes et moyennes sont déplacées,
du fait de la composition plus équilibrée de cette
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base de données (FATG-DB-06). Pour [Ilacide
margarique (C17:0) par exemple, la moyenne est
nettement réduite, la distribution étant moins
centrée sur les données francaises.
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Tableau 5a. Caractéristiques de distributions des acides gras a partir des six catégories d’échantillons définis au

tableau 4
FATG-DB-06 | Moyenne | Médiane rém{:ﬂ& ; ; Ecart-type | Minimum | Maximum
C16:0 12,07 11,68 11,83 1,91 8,43 19,68
C16:1w9 0,12 0,13 0,12 0,03 0,06 0,20
C16:1w7 0,92 0,81 0,84 0,44 0,26 2,80
C17:.0 0,08 0,07 0,08 0,04 0,04 0,21
C17:108 0,15 0,12 0,14 0,08 0,05 0,35
C18:0 2,54 2,53 2,51 0,53 1,56 413
C18:1w9 71,55 72,90 72,24 5,30 48,94 79,48
C18:1w7 2,33 2,20 2,27 0,60 1,20 4,87
C18:2w6 8,68 7,88 8,29 3,37 2,93 19,93
C18:3w3 0,68 0,64 0,66 0,11 0,49 1,01
C20:0 0,41 0,41 0,41 0,06 0,28 0,58
C20:109 0,29 0,28 0,29 0,04 0,20 0,40
C22:.0 0,12 0,12 0,12 0,02 0,08 0,18
C24:.0 0,06 0,06 0,06 0,01 0,04 0,08

Tableau 5b. Caractéristiques de distributions des triglycérides a partir des six catégories d’échantillons définis au

tableau 4
FATG-DB-06 Moyenne | Médiane réhdd&{:?’z 5 Ecart-type | Minimum | Maximum
LLL 0,17 0,12 0,14 0,15 0,04 0,97
OLnL 0,28 0,24 0,26 0,14 0,08 0,90
PLnL 0,07 0,06 0,06 0,04 0,02 0,29
LOL 2,21 1,86 2,01 1,27 0,37 6,17
OLnO 1,64 1,58 1,61 0,25 1,17 2,65
PLL 0,77 0,58 0,65 0,65 0,12 4,10
PLnO 0,77 0,73 0,73 0,21 0,46 1,92
LOO 13,18 13,21 13,19 3,10 5,50 20,26
PoOO 1,80 1,72 1,75 0,54 0,98 3,17
PLO 6,26 5,75 6,00 2,42 2,33 15,65
PoOP 0,94 0,81 0,89 0,40 0,28 2,28
PLP 0,72 0,59 0,63 0,52 0,19 3,61
000 41,08 42,94 41,62 7,37 16,58 54,20
SLO 0,93 0,87 0,89 0,35 0,28 1,97
POO 20,41 20,47 20,45 2,12 14,68 26,38
POP 3,35 3,27 3,29 0,63 1,99 5,59
S00 3,88 3,75 3,83 0,93 1,72 6,00
SOP 0,90 0,87 0,89 0,19 0,54 1,53
POA 0,51 0,50 0,50 0,11 0,27 0,80
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En utilisant les valeurs de la table de données ci-
dessus pour représenter les compositions des deux
échantillons (AOP Nyons et AOP Haute-Provence)
pris comme exemple, les représentations sont
nettement plus expressives. Les particularités des

huiles apparaissent immédiatement, par exemple,
la teneur trés élevée de l’échantillon de Haute-
Provence en acide margaroléique C17:1»8 (Figure
7).

C16:0

ClBlw?

C18lwT

Nyons

Haute-Provence

Figure 7. Représentation radar de deux échantillons provenant de ’AOP Nyons et de 'AOP Haute-Provence a partir de

la nouvelle base de données.

A la suite de diverses simulations, les meilleurs
résultats pour calculer le centre du domaine de
variation ont été obtenus a partir de la moyenne
tronquée ou moyenne réduitea laquelle est rajoutée
la valeur absolue de la différence entre la moyenne
et la médiane. La borne inférieure et la borne
supérieure sont respectivement calculées en
soustrayant et en ajoutant deux fois I'écart-type au
centre du domaine de variations. (Tableaux 6a et
6b).

Tableau 6a. Nouvelles caractéristiques de distributions
des acides gras pour optimiser la représentation
graphique

FATG-DB-06 | page do | _BO™e Borne
Ea?%iioi inférieure | supérieure

C16:0 12,22 8,40 16,05
C16:1w9 0,12 0,07 0,17
C16:1w?7 0,94 0,06 1,82
C17:0 0,10 0,01 0,18
C17:1w8 0,18 0,02 0,33
c18:0 2,51 1,46 3,56
C18:1w9 70,88 60,28 81,48
C18:1w?7 2,40 1,19 3,61
C18:2w6 9,10 2,35 15,85
C18:3w3 0,70 0,47 0,93
C20:0 0,41 0,30 0,52
C20:1w9 0,29 0,21 0,37
c22:0 0,12 0,08 0,17
C24:0 0,06 0,04 0,07
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Tableau 6b. Nouvelles caractéristiques de distributions
des triglycérides pour optimiser la représentation
graphique

FATG-DB-06 | plagede S Bome
S;?aiioﬁ inférieure supérieure

LLL 0,18 -0,11 0,48
OLnL 0,29 0,01 0,57
PLnL 0,07 -0,01 0,15
LOL 2,36 -0,18 4,91
OLnO 1,67 1;18 2,16
PLL 0,84 -0,45 2:13
PLnO 0,77 0,34 1,19
LOO 13,15 6,95 19,36
PoOO 1,83 0,76 2,90
PLO 6,52 1,68 11,37
PoOP 1,02 0,22 1,81
PLP 0,76 -0,27 1,80
000 39,76 25,03 54,49
SLO 0,95 0,24 1,66
POO 20,39 16,16 24,62
POP 3,37 2,11 4,63
SO0 3,97 211 5,83
SOP 0,92 0,54 1,29
POA 0,52 0,30 0,73

Avec les échantillons des deux origines pris en
exemple, les représentations sont optimisées en
utilisant cette nouvelle série de valeurs. Les formes
produites expriment de fagcon maximale les

spécificités des huiles et sont faciles a identifier
visuellement (Figure 8).
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C18:1w7

Cl8:1w7

Nyons

Haute-Provence

Figure 8. Représentation radar optimisée des acides gras de deux échantillons provenant de 'AOP Nyons et de 'AOP

Haute-Provence.

Application a la vérification de l'origine des
huiles

L’homogénéité des échantillons provenant des AOP
francaises a été établie ainsi que leur
indentification a partir de leurs compositions en
acides gras et triglycérides. Les deux paragraphes
ci-apres détaillent le mode opératoire pour vérifier
la conformité d’échantillons par rapport a deux de
ces appellations (Nyons et Haute-Provence).

Les notions de morphogrammes et de
morphotypes

Nous appelons "morphogramme” la représentation
graphique des compositions en acides gras et en
triglycérides d'un échantillon selon la méthode
explicitée ci-dessus Il s’agit véritablement d’une

"empreinte digitale" de I'origine de I’échantillon.

Pour la représentation de groupes (variété, AOP,
pays), afin de mieux restituer les variations
internes, la représentation est complétée en
rajoutant le premier quartile et le troisiéme
quartile  (tracé pointillé). Nous appelons
"morphotype" cette représentation. Par exemple, le
morphotype "AOP Nyons" est construit a partir de
la composition en acides gras de 151 échantillons
d’huile d’olive de Nyons, collectés sur 15
campagnes. Le morphotype "AOP Haute-Provence"
est construit a partir de la composition en acides
gras de 141 échantillons d’huile d’olive de Haute-
Provence, collectés sur 12 campagnes (Figure 9).

C18:1w7

C18:1w7

Figure 9. Morphotypes des compositions en acides gras des AOP Nyons et Haute-Provence.
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La confrontation d'un morphogramme a un
morphotype permet trés rapidement de donner un
diagnostic sur la provenance réelle de I'échantillon.
Par exemple, il apparait immédiatement que

I’échantillon représenté par la Figure 10 ci-dessous
ne correspond a aucune des deux AOP représentées
en Figure 9. Il s'agit en effet d'un échantillon de la
variété Picual.

Ci8:1w?

Figure 10. Morphogramme des acides gras d'un échantillon de la variété Picual.

Test a partir d’assemblages

Deux tests sont réalisés a partir d’assemblages
fictifs, obtenus a partir de compositions
d’échantillons réels pris au hasard dans la base de
données.

Le premier test concerne un échantillon fictif
construit par un assemblage de 20% de
’échantillon d’Arbéquine et de 80 % de I’échantillon
de 'AOP Nyons dont la composition en acides gras
est obtenue par le calcul.

Le morphogramme de cet échantillon (en rouge)
est confronté au morphotype de I’AOP Nyons (en
bleu) (Figure 11a). Il existe une correspondance
grossiére entre les représentations deux huiles,
mais de nombreux points du tracé rouge s’écartent
du tracé bleu, notamment pour les acides
palmitique, palmitoléique, margarique,
margaroléique, oléique, Z-vaccénique et linoléique.
Ce constat rend trés suspect cet échantillon sur son
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origine AOP Nyons et nécessite un examen plus
approfondi. La Figure 11b montre la plage
compléte de variations des acides gras de tous les
échantillons de I'AOP Nyons (n=151) de la banque
de données sans la limitation au 1er et 3¢ quartile.
L’échantillon test se positionne en limite des plages
de variations sur de nombreux composés (acides
palmitique, margarique, margaroléique, oléique,
vaccénique), mais surtout se place nettement hors
du domaine de variations pour [Il'acide
palmitoléique (Figure 11b, fleche rouge). Afin de
conforter ce résultat, une démarche similaire est
appliquée a la composition en triglycérides du
mélange fictif et de 'AOP Nyons. La Figure 11c
montre plusieurs valeurs limites de triglycérides de
I’échantillon fictif par rapport a ceux de I'AOP
Nyons et un triglycéride (PoOP, fleche rouge) en
dehors du domaine de variations maximum. Il est
alors possible de rejeter cet échantillon comme non
conforme a la composition de I'huile de Nyons.

www.internationaloliveoil.org




OLIVE

Pinatel et al.

Ne119 2014

C18:1w7

Figure 11a. Superposition du morphogramme des
acides gras de I’échantillon fictif au morphotype des
acides gras de 'AOP Nyons limité au 1e¢r et au 3e
quartiles.

C20:0

Cl18:1w7?

Figure 11b. Superposition du morphogramme des
acides gras de I’échantillon fictif au morphotype des
acides gras de I'AOP Nyons avec le domaine de
variation maximum.

POA.

SO0

000 %

+100% ——

LLL

LoL

”LOO

Figure 11c. Superposition du morphogramme des triglycérides de 1'échantillon fictif au morphotype des triglycérides

de ’'AOP Nyons avec le domaine de variation.

Le second test est réalisé a partir d'un échantillon
d’huile tunisienne pris au hasard, a hauteur de
20 %, et d'un échantillon de Haute-Provence
(80 %). Le méme résultat peut étre obtenu a partir
du méme schéma de travail. Cinq points suspects
sont identifiés sur la Figure 12a: en (16:0,
C16:1»w7, C17:0, C17:1®8, C18:1®9, C18:2w6. Sur la
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Figure 12b, un point sort de la zone en bleu et les
autres sont en limite, ce qui conduit a écarter
I’échantillon des échantillons possibles de ’AOP
Haute-Provence. La Figure 12c¢ permet d’obtenir la
confirmation de cette conclusion a partir de la
composition en triglycérides.
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C18:1w7?

Figure 12a. Superposition du morphogramme des
acides gras de I’échantillon fictif au morphotype des
acides gras de ’AOP Haute-Provence limité au 1¢ et au
3e quartiles.

Clgiw?

Figure 12b. Superposition du morphogramme des
acides gras de I'échantillon fictif au morphotype des
acides gras de 'AOP Haute-Provence avec le domaine
de variation maximum.

Figure 12c. Superposition du morphogramme des triglycérides de I'échantillon fictif au morphotype des triglycérides
de ’AOP Haute-Provence avec le domaine de variation maximum.

4. CONCLUSIONS

La méthode de représentation de la composition en
acides gras et en triglycérides d’échantillons par les
morphogrammes et des entités (variétés, AOP,
pays) par les morphotypes permet un travail de
vérification rapide de la conformité de I'origine. Les
bases de données permettant de construire les
morphotypes peuvent étre enrichies a chaque
campagne de production afin d'intégrer les
particularités de chacune des campagnes. Les
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échantillons introduits doivent cependant é&tre
vérifiés un a un, mais l'utilisation de cette méthode
rend cette vérification facile et rapide.

Cette méthode peut étre mise en pratique par
n'importe quel laboratoire capable de réaliser les
analyses nécessaires. Les morphotypes de
référence des appellations disponibles, ainsi que les
outils permettant leur exploitation pour la
vérification de la conformité peuvent étre
téléchargés sur le site de I’AFIDOL.
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