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I. Introduction Générale

Le palmier dattier a été dénommé Phoenix dactylifera par Linné en 1934. Phoenix dérivé de
Phoinix, nom du dattier chez les grecs de l'antiquité qui le considéraient comme arbre des
phéniciens ; dactylifera vient du latin dactylus, dérivant du grec dactylos, signifiant doigt (en
raison de la forme du fruit), associé au mot latin fero, porté, en référence aux fruits. De la
Mésopotamie a I’Egypte, du Levant & la Gréce, le palmier constitue un des motifs végétaux
les plus souvent représentés dans 1’ Antiquité. Le palmier dattier (Phoenix dactylifera) occupe
une place importante dans 1’idéologie des civilisations anciennes. Plante antique et mythique,
il est porteur de symbole pour plusieurs civilisations et religions : associé a 1’eau, a la femme,
il en vient a désigner 1’espace de culte. Il est resté chargé jusqu’a nos jours d’une symbolique
religieuse puissante (Islam, christianisme, judaisme,...). Aucun autre végétale n’a connu une
symbolique aussi puissance d’évocation exceptionnellement riche, (Michel-Dansac et al., 2013).
Le palmier dattier fut 1’'une des premieres especes fruitiéres pérennes a étre cultivées aux
Proche et Moyen-Orient, avec le figuier, I’olivier et la vigne, (Newton et al., 2013). Plus de 7.5
millions de tonnes de dattes sont récoltées en moyenne chaque année (FAO, 2012). L’ Algérie
occupe une place importante parmi les pays producteurs et exportateurs de dattes, elle

représente 9% de la production mondiale.

Dans le Sahara Algérien, le palmier dattier (Phoenix dactylifera L) est le pilier des
écosystemes oasiens ou il permet de limiter les dégats d’ensablement, joue un role protecteur
contre le rayonnement solaire intense pour les cultures sous-jacentes (arbres fruitiers, cultures
maraichéres et ceréales). Par sa présence dans ces zones désertiques, les diverses formes de
vies animales et végétales, indispensables pour le maintien et la survie des populations, sont
possibles. Il a de plus un rdle socioéconomique majeur pour les populations de ces régions
pour lesquelles il fournit d’'une part un fruit, la datte dont les qualités alimentaires sont
indéniables et qui constitue une source de revenus trés appréciables pour plus de 100000
familles du Sud Algérien avec 9 % des exportations agricoles, d’autre part une multitude de

sous-produits (culinaire, artisanal et menuiserie...). (Adaika et Ramdani , 2015).

La datte a été depuis des temps immémoriaux un élément tres important dans, tant pour les
humains (les dattes molles) que pour les animaux (les dattes séches), cependant divers travaux
ont été menés pour déterminer la composition chimique de la datte en : sucres, protéines,

lipides, fibres et minéraux et composés phénoliques. (Packer, 2001 ; Hurst, 2008).



Les dattes sont composées d'un mésocarpe charnu protége par un fin péricarpe. L'endocarpe se
présente sous la forme d'une membrane trés fine entourant la graine (noyau). La couleur de la
datte est variable selon les espéces: jaune plus ou moins clair, jaune ambré- brun plus ou moins
prononce, rouge ou noir. Sa consistance est également variable, elle peut étre molle, demi molle,
ou séche. La pulpe de la datte mdre (stade Tmar Figure 1) est composée de sucres (70 a 75 % de
MS), deau, d'¢léments minéraux et de produits divers: protides, lipides, pectines, tanins,

vitamines, produits aromatiques...etc. Elles représentent une source importante en antioxydants.
(Munier, 1973).

Figure 1. Dattes stade Tmar

Riches en fibres, les dattes facilitent le transit intestinal et exercent un role préventif des cancers
colorectaux, des appendicites, de la diverticulose, des varices et des hémorroides. lls ont
également un effet hypocholestérolémiant (Albert, 1998 ; Jaccot et Campillo, 2003). Energétique et
riche en minéraux, le fruit permet de lutter contre I’anémie et les déminéralisations, il est donc
recommandé aux femmes qui allaitent. Les dattes pilées dans de 1’eau soignent les hémorroides,
les constipations et aussi I’ictére (jaunisse). Quant aux diarrhées, elles sont traitées par les dattes
vertes tonifiantes. Calmantes sous forme de sirop tres concentré, le robb, cette préparation apaise
et endort les enfants. Elle est aussi utilisée pour les maladies nerveuses et dans les affections
broncho-pulmonaires. En décoction ou en infusion, les dattes traitent les rhumes. En gargarisme,

elles soignent les maux de gorge (Benchelah et Maka, 2008).

L’antioxydant est une substance capable de neutraliser ou de réduire les dommages causes par
I’oxygéne ou les radicaux libres dans l’organisme. Dans les végétaux, les principaux
antioxydants sont les vitamines C et E, les caroténoides et le sélénium. Ces antioxydants sont
définis aussi comme des agents redox qui réagissent avec les oxydants afin de stopper ou ralentir
le processus d’oxydation, et ainsi ajustent I'équilibre redox cellulaire. En plus de leur utilisation
en thérapeutique, ils sont utilisés dans différentes industries telles que les industries agro-

alimentaires. Ainsi, I’antioxydant constitue un additif alimentaire pouvant protéger les denrées



alimentaires des altérations provoquées par 1’oxydation par I’oxygene moléculaire, telles que le
rancissement des matiéres grasses. Plusieurs types d’antioxydants provenant de sources végetales
tels que les antioxydants moléculaires, les antioxydants exogenes, les antioxydants phénoliques

naturels. (Herzi , 2013)

Les antioxydants de synthéses sont introduits dans toutes les formulations contenant des corps
gras insaturés et parfois aussi dans des phases aqueuses ou se trouvent des extraits végétaux
riches en oxydases (Perrin, 1992). Dans 1‘industrie alimentaire, les antioxydants synthétiques, tel
que le butylhydroxyanisole (BHA) (E320), butylhydroxytoluene (BHT) (E321) et des esters de
1‘acide gallique tel que gallate propylée (PG) (E310), sont largement utilisés parce qu’ils sont
efficaces et moins chers que les antioxydants naturels (wang et al, 2003). Cependant, il a été
montré que ces antioxydants de synthése pouvaient étre toxiques (Yu et al, 2000). En effet, le BHA
convertirait certains produits ingérés en substances toxiques ou carcinogenes en augmentant la
sécretion des enzymes microsomales du foie et des organes extra-hépatiques (Barlow, 1990). Ainsi
Le BHT présenterait des effets carcinogénes chez le rat (Ito et al, 1985). Par conséquent, et vue le
désir des consommateurs de retourner a l'utilisation des produits naturels, la recherche des
sources naturelles d'antioxydants a provoqué l'intérét des grands laboratoires spécialisés (Frankel,
1993).

Les antioxydants naturels connaissent un intérét croissant pour des applications dans les
industries agroalimentaires, cosmétiques et pharmaceutiques. En effet leur utilisation est
encouragée car les produits équivalents issus de synthéses chimiques, ont a tort ou a raison,
mauvaise presses parmi les consommateurs. Il existe donc un besoin de production d’extraits

riches en antioxydants & partir de différentes sources.

L’objectif de ce travail et d'étudier deux cultivars de dattes locales : Deglet-Nour et Ghars de
deux région déférentes a savoir Ghardaia et Hassi L’thel. On s’est focalisé dans un premier
temps sur I’étude des effets de quelques parametres opératoires sur I’extraction d’antioxydants a
partir des quatre échantillons de dattes. Les parametres étudies sont : le temps, la température et
le ratio solide-solvant (g/ml). Les effets des parametres étudiés sont évalués en termes de
capacité antioxydante vis-a-vis du test chimique DPPH. Dans un second temps nous avons
évalue la teneur en polyphénols et en flavonoides des extraits obtenus & partir des conditions
optimales a fin de mettre la lumiere sur ces métabolites et les antioxydants extraits des quatre
cultivars de dattes, on terminera ce travail par une conclusion générale donnant un récapitulatif
sur les principaux résultats obtenus ainsi que les perspectifs qui feront l'objectifs d'ultérieurs

travaux.



1. Matériel et Méthode
11.1. Matériels

I1.1.1. Standards et réactifs chimiques

Les produits chimiques utilisés dans ce travail, sont d’un grade analytique éleve de marque
Sigma — Aldrich, BDH Prolabo : le DPPH (diphényl picryl-hydrayl) , réactif Folin-Ciocalteu ,
I’acide gallique, l'acide ascorbique, carbonate de sodium, trichlorure daluminium, la

quercétine, , sulfate de sodium anhydre et méthanol.
11.1.2. Matiere végétale

La pulpe des dattes étudiées (Deglet-Nour et Ghars) provenant de deux régions a savoir Hassi
L’fhal et Ghardaia, récoltée entre le mois d’octobre et de novembre 2016 (Tableau 1). Les deux
cultivars de dattes de Deglet Nour et Ghars ont été séchés a 1’abri du soleil. Apres le séchage et
le broyage des dattes, nous avons procédé au tamisage. Les échantillons ont été conservés a

I’abri de la lumieére, de I’humidité et de la chaleur dans des contenants en verre.

Tableau 1 : Les quatre cultivars de dattes

Datte de région Hassi Datte de région

Description de la datte L*thel Ghardaia.

Deglet-Nour:

C’est une datte demi-molle. Elle
est largement multipliée dans le
Sud-Est Algérien et en Tunisie

(Peyron, 2000). T, : v“g

Ghars:

C’est une variété molle a sucres
réducteurs. Elle est trés
répandue dans le Sud Est
(Siboukeur et al, 1997).




11.2. Méthodes

11.2.1. Préparation des extraits et optimisation des paramétres d’extraction des
antioxydants.

Dans notre travail, nous avons choisi I’extraction par sonication qui est une méthode simple,
efficace et peu couteuse. Elle permet de travailler avec différents types de solvants et leurs
mélanges. A rendement équivalent, I’extraction assistée par ultrason consomme moins d’énergie
que les méthodes classiques (Poux et al. 2010, Diouf et al. 2009). C’est un procédé d’extraction
permettant d’extraire des molécules de faibles poids moléculaires et thermosensibles car elle est
tres efficace a température relativement basses (Hromadkova et al, 2002). Le choix approprié du
solvant permet une meilleure extractibilité de molécules bioactives. De plus, l'optimisation des
parameétres d’extraction assistée par ultrasons tels que le temps et la température d’extraction
permet aussi d’augmenter le rendement d’extraction (Wang et Weller, 2006).

Afin d’évaluer les meilleures conditions pour I’extraction des antioxydants a partir des dattes,
trois parameétres ont été étudiés : le temps, la température et le volume du solvant de 1’extraction.
L’évaluation a porté sur la mesure du pouvoir antiradicalaire (PAR) des extraits vis a vis du test
chimique DPPH.

v' Le temps : 1 g de poudre de chaque cultivar est mis en contacte avec 20 ml du mélange
de solvants MeOH/eau avec un rapport 8/2 : V/V a la température de 20°C a différents
temps : 10 min jusqu'a 90 min avec un intervalle de 10 minutes (l'opération a été répétée

deux fois).

v' La température : En fixant le volume (20 ml) du solvant MeOH/eau et la fraction
optimisée (temps), ’extraction est faite a partir de 1g selon les températures suivantes :
30°C, 40°C, 50°C et 60°C (l'opération a été répétée deux fois).

Le volume : Aprés I’optimisation des parameétres : temps et tempéature, nous avons
procéde a l'extraction, en utilisant les conditions optimisées au paravant mais a différents
rapports masse(g)/volume(ml) (1/10, 1/30 et 1/40) en fixant le méme rapport de solvant
méthanol/eau 8/2 :V/V afin d'obtenir le volume optimal d'extraction (L'opération a été

répétée deux fois).

Apres filtration, les extraits bruts ainsi obtenus sont conservés a 4°C pour des analyses

ultérieures.



11.2.2. Analyses quantitatives

11.2.2.1. Effet scavenger du radical DPPH

Pour étudier 1’activité antiradicalaire des différents extraits, nous avons opté pour la méthode qui
utilise le DPPH comme un radical libre relativement stable (Mansouri, 2005). Dans ce test les
antioxydants réduisent le radical DPPH ayant une couleur violette en un composé jaune, dont
I’intensité de la couleur est inversement proportionnelle a la capacité des antioxydants présents
dans le milieu a donner des protons (Sanchez-Moreno, 2002). Brievement, différents volumes des
extraits de dattes ou standard (vitamine C) sont ajoutés a 1 ml de DPPH (150 uM), puis le
mélange est laissé a I’obscurité pendant 20 minutes et la décoloration par rapport au contrdle
négatif est mesurée a 517 nm sur un spectrophotométre UV-Visible de type UV-1601
(I'opération a été répétee deux fois).

Le pouvoir antiradicalaire (PAR) est estimé selon 1’équation ci-dessous : Les résultats sont
déterminés tous d’abord en pouvoir antiradicalaire (%) puis sont exprimés par le parametre
VCEAC (Capacité Antioxydante Equivalent en Vitamine C) qui est défini comme étant la
concentration de la solution standard de la vitamine C possédantla capacité antioxydante

équivalente a une solution de 1 mg/l de I'extrait étudié (L'opération a été répétée deux fois).

PAR %= (Abscontrol - AbS extrait / AbS control)*loo

Ou;
ADS ¢onirol : @absorbance en absence d’antioxydant (contréle négatif)

ADS oxirait : absorbance en présence d’antioxydant (extrait ou standard)

11.2.2.2. La quantification des composés phénoliques

11.2.2.2.a. La teneur en phénols totaux

Les teneurs en phénols totaux des extraits hydrométanoliques des cultivars des dattes ont été
déterminées par la méthode de Folin-Ciocalteu (Boizot et Charpentier, 2006).

La méthode de Folin-Ciocalteau est utilisée pour le dosage des composés phénoliques totaux.
L'ensemble de ces composés est oxydé par le réactif de Folin-Ciocalteau. Ce dernier est constitué
d’un mélange d'acide phosphotungstique (H3PW1,04) et dacide phosphomolybdique
(H3PMo012040) qui sont réduits en milieu alcalin lors de lI'oxydation des phénols en mélange
d'oxydes bleus de tungsténe et de molybdene. La coloration bleue produite est proportionnelle au

taux de composés phénoliques et possede une absorption maximale & 760 nm (Waterhouse, 2002).

Pour réaliser ce test, en prend des volumes de 100 ul de chaque échantillon ont été introduits a

I’aide d’une micropipette dans des tubes a essai, suivis de I’addition de 500ul du réactif de Folin-



Ciocalteu (10 fois dilué). Aprés incubation pendant 2 minutes, 2 ml de carbonates de sodium a
5% ont été ajoutées, puis les solutions ont été secouées immediatement et sont maintenues a
I’obscurité¢ pendant 30 minutes a température ambiante. L’absorbance de chaque solution a été
déterminée a 760 nm contre un blanc sur un spectrophotométre UV-Visible de type UV-1601. La
teneur en phénols totaux de chaque extrait a été calculée a partir d’une courbe d’étalonnage de
I’acide gallique et exprimée en milligrammes par gramme de la matiére séche en équivalent en

acide gallique (mg EAG/Qg).

11.2.2.2.b. La teneur en flavonoides

La méthode utilisée pour ’estimation des taux de flavonoides dans les 6 variétés de dattes est
celle décrite par Bahorun (Bahoun , 1997). La coloration jaunatre donnée dans cette méthode est
due a la formation d’un complexe entre le chlorure d’aluminium et les atomes d’oxygeéne présent
sur les carbones 4 et 5 des flavonoides. Pour le dosage : On introduit 1 ml de ’extrais dans un
tube a essai additionné a 2 ml de trichlorure d’aluminium (AICI3) a 2%. On agite puis incubation
a D’obscurité pendant 20 minutes, 1’absorbance est lue a 430 nm contre un blanc sur un
spectrophotomeétre UV-Visible de type UV-1601.

Les concentrations des flavonoides contenus dans les extraits de dattes sont calculées en se
référant a la courbe d’étalonnage obtenue en utilisant la quercétine comme standard, les resultats

sont exprimés en milligramme par gramme de la matiere séche en équivalent en quercétine (mg
EQ/g).

I11. Résultats et discussion

I11.1. Optimisation des parameétres d’extraction des antioxydants

L’optimisation des différents parameétres d’extractions des antioxydants a partir des dattes
investiguées, Ghars et Deglet-Nour récoltées des deux regions : Ghardara et Hassi L’fhel a été
portée sur la mesure de 1’activité antiradicalaire vis-a-vis du test chimique DPPH des différents
extraits. Dans cette méthode 1’espéce chimique capable de générer des radicaux libres est utilisée
avec une substance capable de détecter ces especes. Les échantillons dont on souhaite mesurer
leur pouvoir antioxydant sont capables d’inhiber la génération des radicaux. Les résultats
obtenus a partir de ce test sont exprimés par rapport a la droite de I’acide ascorbique (Figure 2),
ils sont exprimés en milligramme par litre en équivalence en acide ascorbique (mg/l EAA).
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Figure 2 : Courbe d’étalonnage de 1’acide ascorbique

I11.1.1.0ptimisation du parametre d’extraction : temps

Le temps d’extraction correspond au temps nécessaire au solvant pour pénétrer dans la matiere
végétale et extraire la totalité des substances naturelles. Ce parameétre dépend donc du type du
solvant et de la matiére végétale ainsi que de sa structure. Dans ce contexte et afin d’étudier
I’influence de ce paramétre et d’optimiser le temps d’extraction des composés antioxydants des
variétés (Deglet-Nour et Ghars) de deux régions (Ghardaia et Hassi L'fhel) par ultrason, nous
avons utilisé 20 ml du mélange hydroalcolique méthanol/eau 8/2 : V/V comme solvant pour
différentes durées (10, 20, 30, 40, 50, 60, 70,80 et 90 min). Les valeurs obtenues des PAR, nous
en permis de tracer les graphes illustrant la variation du PAR en fonction des volumes des

différents extraits (Annexel).

Le Tableau 2 représente les résultats de 1’activité antiradicalaire obtenus par le test DPPH pour
tous les extraits concernant le paramétre temps. L’ensemble de ces résultats montrent clairement
que les extraits de Deglet-Nour de la région de Ghardaia (DG) possedent un potentiel
antioxydant important comparant aux différents extraits de dattes de : Ghars Ghardaia (GG),
Ghars Hassi L’thel (GH) et Deglet-Nour Hassi L’fhel (DH) avec une valeur maximale de
1,264mg/l EAA correspondant au temps 80 min.



Tableau 2: Les valeurs de VCEAC (umol/g) des extraits a différent temps d’extraction.

t (min) GG DG GH DH
10  2.96+0037  6.35+£0.063  3.50+0.030 2.95 +0.048
20  291+0033  647+0.076  3.01+0.096 2.82 +0.035
30  299+0023  607+0063  2.81+0.063 2.76 + 0.068
40  3.03+0.004  584+0055  2.64+0.09 3.02 +0.098
50  279+0.042  624+0053  3.11+0.047 3.03+0.017
60  2.86+0019  6.47+0.066  3.26+0.015 3.20 +0.020
70 417+0115  7.09+0.054  4.13+0.087 3.29 +0.042
80  3.90+0016  7.15+0.047  4.25+0.045 3.33+0.039
90  359+0040  6.98+0155  3.91+0.044 3.27 £0.072

Les plus faibles concentrations ont été enregistrées entre 10min et 60min pour tous les extraits des
quatre cultivars et les plus importantes entre 70min et 90min, il est a mentionné aussi que la durée
d’extraction de 80min est la plus adéquate pour avoir des extraits de DG , GH et DH riches en
antioxydant naturels, par contre I’extrait GG a révélé la meilleur valeur (4,17 umol/g) a la durée de

70min.

Pour I’ensemble des extraits, le contenu en antioxydant naturels augmente quand le temps
d’extraction a été augmenté de 60 min (Figure 3). Nous constatons que la prolongation du temps
d’extraction des antioxydants par le mélange de solvants méthanol/eau fait donc accroitre leur
rendement. Des résultats similaires ont été obtenus par plusieurs auteurs (Chirinos et al, 2007 ;
Druzynska et al, 2007 ; Silva et al, 2007). Néanmoins, plusieurs chercheurs ont attiré¢ ’attention a la
possibilité de I’oxydation de quelques composés antioxydants si le temps d’extraction est long
(Nazck et Shahidi, 2004 ; Nazck et Shahidi, 2006 ; Chirinos et al, 2007). Il a été trouvé que la cinétique
d’extraction de ces antioxydants est divise en deux phases, une phase rapide qui est expliquée par le
fait que les solutés sont présents sur des sites superficiels de la matiere premiere, et une phase lente
correspondant a la diffusion moléculaire des solutés a partir des sites internes a travers des pores
(Herodez et al, 2003 ; Spigno et al, 2007).

Dans cette optimisation, le temps d'extraction a montré un effet significatif sur I'extraction des
composés antioxydants, on a 70 min pour GG et 80min pour GH, DG et DH. Donc par conséquent,

on peut dire que ces valeurs représentent les meilleurs temps d'extraction.
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Figure 3 : Variation de VCEAC (umol/g) des extraits en fonction du temps d’extraction.
111.1.2. Optimisation du parameétre d’extraction : température

La température d’extraction est un parametre important a optimiser a fin de minimiser le cott
énergétique du procédé. Généralement, la température a un effet positif sur 1’extraction de

composés bioactifs a partir de sources vegétales (Bucic-Kojic et al, 2007 et Spingo et al, 2007).

On a procéder a I'extraction des antioxydants des dattes de variété (Deglet Nour et Ghars) des
deux régions (Ghardaia et Hassi L'Fhel) apres I’optimisation du temps aux températures
suivantes (30°C, 40°C, 50°C et 60°C) pour un volume de (20 ml) du mélange méthanol/eau 8 :2
V/V et aux temps optimums pour chaque extraits. Les valeurs obtenues des PAR, nous en permis
de tracer les graphes illustrant la variation du PAR en fonction des volumes des différents
extraits (Annexe2) Les valeurs indiquées sont la moyenne de trois répétitions. Les résultats sont

mentionnés dans le Tableau 3.
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Tableau 3 : Les valeurs de VCEAC (umol/g) des extraits a différentes températures d’extraction

T (°C) GG(70min) DG(80min) GH(80min) DH(80min)
20 4.16 £ 0.04 7.15+0.03 4.27 £0.05 3.33+£0.04
30 5.17 £0.02 6.35+0.03 5.11+0.08 3.67 £0.05
40 5.66 £ 0.01 7.26 £0.01 5.34£0.10 4.25 +0.08
50 5.96 £ 0.04 8.11+£0.04 5.56 £ 0.08 4.45 £+ 0.03
60 14.3+£0.19 8.23 +0.07 4.78 + 0.06 572+0.10

Les résultats illustrent que la concentration en antioxydants exprimée en VCEAC pour les quatre
variétés GG, DG, GH et DH accroit avec ’augmentation de la température. Ces résultats
montrent également une nette influence de la température sur I’extraction des antioxydant pour
le cultivars GG avec une valeur trois fois supérieurs a 60°C (14,3 umol/g) comparant a celle de
20°C (4.16 pmol/g) (Figure 4). L’effet positif de la température pourrait étre expliqué par la plus
grande solubilité de ces composes dans le solvant, une diffusivité plus élevé des molécules
extraites et I’amélioration du transfert de matiére a des températures plus élevées. La meilleure
température d’extraction est 60°C pour les cultivars DH, DG et GG, mais le cultivar GH
présente une valeur maximale a 50°C suivi d’une diminution a 60°C ce qui pourrait étre
expliquée par la sensibilité de certains composés antioxydants a la chaleur, une température trop
élevée peut conduire a leur décomposition thermique et leur dégradation chimique et

enzymatique (Pinelo et al, 2005 ; Spigno et al, 2007).
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Figure 4 : Variation de VCEAC (umol/g) des extraits en fonction de la température d’extraction.
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111.1.3. Optimisation du parameétre d’extraction : masse/volume

L’effet du rapport solide- liquide sur I’extraction des molécules antioxydantes a partir des
différents cultivars de dattes a été étudié a la température optimale de 60°C pour les échantillons
de GH, DG et GG et 50°C pour celui de DG ainsi qu’aux temps optimums de 80min pour les
extraits GH, DG et DH et 70min pour celui de GG. Les ratios solide-liquide utilisées pour
I’optimisation du paramétre volume du solvant de 1’extraction sont (1/10, 1/30 et 1/40) : (masse g /

volume ml) en maintenant le rapport 8/2 du mélange hydroalcoolique méthanol/eau.

En augmentant le rapport solide/liquide, celui-ci a un effet négatif sur le VCEAC (Annexe3) Les
valeurs indiquées sont la moyenne de trois répétitions. En effet, les résultats présentés dans la
(Tableau 4) montrent que la concentration en antioxydants augmente lorsqu’il y’a moins de
matiére premiére par rapport a un volume du solvant donné qui traduit que le rapport
solide/liquide de 1/40 (m/v) est préférable pour assurer I’homogénéité et le passage du solvant a
travers la totalité des particules ce qui permet d’obtenir la meilleure concentration pour les
échantillons GG et GH avec 0,242 umol/g et 0,115 pmol/g respectivement. Par contre le rapport
1/10 semble présenter la meilleure concentration pour DG avec 3,594 umol/g Au-dela de ce
rapport, les pourcentages diminuent considérablement (Figure 5). Il est a remarquer aussi que
I’échantillon DG exhibe des activités tres fortes que les autres et cela pour toutes les ratios 1/10,
1/20, 1/30 et 1/40.

Tableau 4 : Les valeurs de VCEAC (umol/g) des extraits a différent rapports (m/v)

V (ml) GG DG GH DH
10 0.204+0,002  3594+0002 0.093+0.001  0.100 +0.001
20 0.166+0.003  1,467+0.001  0.111+0.002  0.114+0.001
30 0.190+0.001  1,181+0.003  0,113+0.002 0,099 + 0.001
40 0.242+0.003  1,068+0.004 0,115+0.002 0,112 +0.004

Des études antérieures montrent que le méthanol et I’eau ainsi que leur mélange a différent ratios
sont les solvants les plus utilisés pour une haute récupération de composes antioxydants
(Djeridane et al, 2015). Des études menées par Telli (Telli et al, 2010), révélent que 1’augmentation
du rapport solide/liquide a un effet positif sur I’extraction dont le rapport de 1/6 qui permet
d’extraire le meilleur PAR% quel que soit le solvant étudié. Au-dela de ce rapport, les P1%
diminuent. Ce qui est compatible avec le principe du transfert de la matiere, ou la force de
transmission durant ce transfert est le gradient de la concentration de soluté entre le solide et le
liquide. Cette force devient importante lorsque le rapport solide/liquide utilisé est plus élevé (Al-

Farsi et Lee, 2007). Des résultats similaires sur I’effet du rapport solide/liquide sur 1’extraction des
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polyphénols ont été rapportés pour les noyaux de dattes par (AL-Farisi et Lee, 2007), pour 1’écorce

de la pomme et pour les feuilles d’Inga edulis par (Silva et al, 2007).
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Figure 5 : Variation de VCEAC (umol/g) des extraits en fonction du rapport (m/v) d’extraction

111.2. Quantification des composés phénoliques

La plupart des activités antioxydantes des matieres végétales sont dues a la preésence de
composés phénoliques (Mansouri et al, 2005), en s’appuyant sur cette étude, La quantification de
ces composeés a savoir les phénols totaux et les flavonoides a été effectuée juste sur les extraits
des quatre cultivars ayant de puissantes activités antiradicalaires avec les trois paramétres

optimisés Tableau 5.

Tableau 5 : Les extraits avec les paramétres optimisés choisis pour la quantification des

composés phénoliques

Parametres GG GH DG DH
Temps (min) 70 80 80 80
Température (°C) 60 60 50 60
Volume (ml) 40 10 40 20
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111.2.1. La teneur en phénols totaux

Le dosage des phénols totaux a été effectué par la méthode de Singleton et Ross avec le réactif
de Folin-Ciocalteu. C’est une des méthodes adoptées dans la plupart des travaux concernant les
antioxydants naturels. Elle est considérée comme étant la meilleure méthode

spectophotométrique pour la quantification des phénols totaux (Bueno et al, 2012).

La teneur en phénols totaux de chaque extrait de dattes a été alors calculée a partir de la courbe
d’étalonnage de 1’acide gallique (Figure 6) et exprimée en milligrammes équivalent en acide
gallique (GAE) par grammes de la matiere séche. Ces valeurs représentent la moyenne de trois

répétitions. Les résultats obtenus sont présentés dans le (Tableau 6).
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Figure 6 : Courbe d'étalonnage de 1’acide gallique

L’examen des résultats du dosage des phénols totaux dans les différents extraits des quatre
cultivars divulgue que les meilleures teneurs de ces composes varient entre 63,92 et 39,64
mg GAE/g de la matiere seche. Le taux des composes phénoliques le plus éleve ont été detecté
dans les échantillons DG et GG, tandis que, les teneurs les moins remarquées sont dans les
échantillons DH et GH. Il faut noter aussi que les meilleurs teneurs en phénols totaux pour
chaque cultivar sont enregistrés au volume de 10ml (Tableau 6). Concernant les rapports
1/20,1/30 et 1/40 qui sont marqué par la diminution des teneurs en phénols totaux voir une chute
jusqu’a trois fois moins que le rapport 1/10 (Figure 7), qui fait extraire en quantité des composés
non phénoliques comme les glucides, les protéines... susceptibles de polymériser avec les
composés phénoliques ce qui conduit a la formation des complexes qui ne sont pas détectés par

le test utilisé.
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Tableau 6 : Teneurs des polyphénols totaux des extraits des quatre cultivars (mg GAE/Q).

V (ml) /Variétés DG GG DH GH
10 63,92 +0.002 62,77 +0.002 40,66 +0.005 39,64 + 0.004
20 34,62 +0.006 45,73+0.007 16,90+0.003 21,11+ 0.004
30 25,57 +0.003 31,30+0.008 13,96 +0.003 19,25+ 0.005
40 19,37 £0.003 25,53+0.001 10,59+0.001 14,39+ 0.003

Ces résultats sont supérieurs a ceux trouvés par Ghiaba (Ghiaba et al, 2012) dont 1’étude portait sur
les dattes de la région de Ouargla (entre 0,418 a 0,847 mg GAE/ g) et supérieurs aussi a ceux
trouvé par Dass amiour (Dass amiour, 2009) qui a obtenu un maximum de 1,438 mg/g sur les
dattes de Biskra ainsi que Behija (Behija et al, 2009) qui ont trouvé des valeurs entre 2,094 mg a
4,477 mg EAG/g fuit frais sur les dattes d’Arabie Saoudite.

Aussi il faut noter ici que les valeurs obtenues des teneurs en phénols totaux ne refletent pas les
quantités réelles de ces substances dans ce type de dates étudiées, car il y a plusieurs facteurs qui
influent sur le rendement d'extraction en l'occurrence, le type et le volume du solvant, la

température et le temps du contact avec la matiére premiére ainsi que le mode d'extraction
(Dopico-Garcia et al, 2008 ; Silva et al, 2007 ; Spigno et al, 2007).
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111.2.2. Teneurs en flavonoides

La Figure 8 représente la courbe d’étalonnage de la Quercetine qui a été réalisée afin de calculer les

concentrations des extraits en flavonoides.
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Figure 8 : Courbe d'étalonnage de la quercetine

L’estimation de la teneur en flavonoides a été réalisée par la méthode du chlorure d’aluminium
qui donne une coloration jaunatre. L’intensité de cette derniere est proportionnelle aux taux de

flavonoides présents dans le milieu.

Les résultats obtenus sont regroupés dans le (Tableau 7), ils sont exprimés en milligrammes en

équivalents de la quercétine (QE) par gramme de la matiere séche

Une fois de plus, le rapport 1/10 a donné les meilleurs résultats. La teneur des dattes en
flavonoides des deux variétés de Deglet-Nour et Ghars en ce ratio est de 1,177 4 0,550 mg EQ /g
de la matiére seche. Tandis que la teneur des dattes en flavonoides extrais avec le volume de 40

ml est faible pour tous les cultivars avec des valeurs allant de 0,123 a 0,339 mg EQ/g.

Tableau 7 : Teneurs en flavonoides des extraits des quatre cultivars (mg EQ/g).

V (ml)/Variétés DG GG DH GH
10 1,177+0.002  0,961+0.004  0,550+0.002  0,642+0.001
20 0,488+0.001  0,604+0.002  0,326+0.002  0,398+0.001
30 0,395+0.002  0,413+0.005  0,186+0.007  0,234+0.007
40 0,339+0.002  0,316+0.016  0,123+0.005  0,170+0.002
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Tous les composés flavonoidiques ne réagissent pas de la méme maniére a haute température, ils
peuvent subirent des pertes a plus de 75% (Mehinagic, 2011) ce qui traduit peut étre les faibles
teneurs des deux variétés Deglet-Nour et Ghars de la région de Hassi L’fhel qui sont extraits a
60°C.

Sur la base de ces résultats, nous pouvons constater que nos extraits ont des teneurs qui varient
d’un cultivar a un autre, ceci est peut étre expliqué par la nature des composés flavonoidiques
tels que : les flavones, flavonols et flavanones glucosides. Benmedour (Benmeddour et al, 2012) ont
révélé la présence de cing flavonoides dans les dattes : isoquercetrine, quercetrine, rutine,
quercetine et luteoline). Quant a Hong (Hong et al. 2006), ils ont identifié 19 flavonoides

glycosidiques des luteolines, quercetines, et apigenines.

Le dosage du contenu en flavonoides dans nos extraits a été effectué par la méthode
spectrophotométrique du tri chlorure d’aluminium qui sert plus spécifiquement a Ia
quantification des flavones et des flavonols (Nadeem et al, 2010) ce qui explique 1’infériorité des
teneurs en flavonoides par rapport a celles des phénols totaux, indiquant la richesse de ces

extraits par d’autres composé phénolique.

Il est a rajouté aussi que les extraits qui ont donné des valeurs élevés en flavonoides, ont une

relation inverse avec le volume d’extraction (Tableau 7).

A la lumiére de ces résultats, nous avons représenté la variation de la teneur des polyphénols en

fonction de la teneur en flavonoides (Figure 9).
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Figure 9 : Corrélation entre Polyphénols et Flavonoides

L’ensemble de ces graphes indique qu’il existe une bonne corrélation positive entre la teneur en
phénols totaux et le taux des flavonoides R? = [0,940 (GG) ; 0,944 (DG) ; 0,921 (DH) et 0,863
(GH)]. Ce résultat peut étre traduit par le fait que la quantité des flavonoides varie
proportionnellement avec tout le contenu en polyphénols d’un échantillon a un autre et que les

dattes étudiées renferment en général un matériel polyphénolique riche en composés
flavonoidiques.

Des corrélations positives ont été trouvées entre 1’activité antiradicalaire et les teneurs en phénols

totaux et en flavonoides (Tableau 8) (Annexe 4) (Annexe 5).

Tableau 8 : Corrélation entre Polyphénols, Flavonoide et DPPH

DG GG DH GH
Corrélation entre DPPH et Polyphénols 0.950 0.156 0.988 0.258
Corrélation entre DPPH et Flavonoides 0.999 0.102 0.121 0.901

La variete DG présente des corrélations significatives entre les teneurs en phénols totaux et le
pouvoir antiradicalaire avec R?=0,950 ainsi entre les teneurs en flavonoides et le pouvoir
antiradicalaire avec R?=0,999. L’échantillon DH a une trés bonne corrélation significative entre

les teneurs en phénols totaux et le pouvoir antiradicalaire (R°=0,988), de méme pour
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I’échantillon GH avec R?=0,901 mais entre les teneurs en flavonoides et le pouvoir

antiradicalaire.

De faibles corrélations ont été observées entre les teneurs en phénols totaux et le pouvoir
antiradicalaire (R?=0,156), ainsi que entre les teneurs en flavonoides et le pouvoir antiradicalaire
(R?=0,102) pour I’échantillon GG, il faut mentionner aussi les valeurs (R?=0,121, R?*=0,258)
pour les deux variétés de Hassi I’efhel entre les le pouvoir antiradicalaire et la teneur en

polyphénols puis en flavonoides respectivement.

Ces résultats peuvent étre traduit par le fait que la quantité des flavonoides varie
proportionnellement avec tout le contenu en polyphénols pour les échantillons GG et DG ce qui
signifie que les dattes étudiées renferment en général un matériel polyphénolique riche en
composés flavonoidiques. 1l faut ajouter que Le dosage par le réactif Folin-Ciocalteu est
surestimé par d’autres composés non phénoliques ou bien que la composition des phénols totaux

est représentée par des structures qui ne sont pas plus actives.

D’aprés la synthése de 1’ensemble de résultats obtenus lors de la quantification des phénols
totaux, on peut constater que les teneurs de ces composés varient entre (2,015 et 5,389

mg EAG/g de M.S). Les taux des composés phénoliques les plus élevé ont été détecté dans
I'échantillon (GG), tandis que, les teneurs les moins remarquées sont dans les échantillons (DG),
(GH) et (DH) a ce volume optimal

Nos résultats obtenues (teneur en polyphénols et en flavonoides) sont inférieures a ceux obtenues
par une étude effectuée dans le méme laboratoire de recherche, sur les méme échantillons de
datte et dans les conditions optimales d’extraction, en utilisant le méthanol comme solvant. La
teneur en polyphénols variant entre (2,015 et 5,389 mg EAG/g de M.S). Tandis que les teneurs
en flavonoides variant entre (0,309 et 0,460 mg EQ/g de M.S). Cette difference peut étre

influencée par I’augmentation de la polarité de notre systeme de solvant d’extraction effectué

(Semaoui et Hadj Brahim , 2018).

Enfin, le dosage des composés phénoliques par les méthodes spectrophotométriques reste
insuffisant et I'analyse quantitative et qualitative de ces substances peuvent étre effectuées par la
chromatographie liquide a haute performance (HPLC) avec un détecteur UV-Visible. En
revanche, l'analyse des constituants phénoliques par la HPLC reste encore insuffisante. Il faut
donc, passer a la purification des composés par les techniques chromatographiques puis leur
identification par les méthodes spectroscopiques (RMN*H et *3C, spectroscopie de masse).

Actuellement, l'utilisation de la chromatographie liquide a haute performance liée a un détecteur
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de masse est devenue une technologie trés rapide pour la purification et l'identification des

composés phénoliques (Romani. A. et al,1993)
IV. Conclusion Générale

Pour une extraction efficace et optimale des antioxydants naturels de dattes variétés Deglet-Nour
et Ghars des régions : Ghardaia et Hassi L’efhel, en utilisant la sonication comme méthode
d’extraction, le syst¢eme de solvant méthanol/eau, en résumant les différentes étapes d’extraction

menées sous différentes conditions, certaines conclusions s’imposent :

1- Les effets des parameétres étudiés sont évalués en termes de capacité antioxydante vis-a-
vis du test chimique DPPH.

a) Le meilleur temps pour I’extraction des antioxydants a partir des dattes est 80min

pour les cultivars GH, DG et DH et 70min pour celui de GG.
b) La température optimum est de 60°C pour GG, DG et DH et 50°C pour GH.

c) Le volume optimal pour I’extraction des échantillons et de 10 ml et 40 ml.
Le dosage des composés phénoliques a révélé gque tous les échantillons contiennent un matériel
riche en phénols totaux et en flavonoides, avec des teneurs qui varient entre 63,92 et 10,59 mg
EAG /get 1,177et 0,123 mg EQ /g respectivement.

2- De trés bonne corrélation trouvées entre ’activité antiradicalaire, la quantité en phénols
totaux et la quantité en flavonoides traduits que cette activité est due probablement a la
quantité des flavonoides présente dans tous les extraits. Ces résultats nous méne a
conclure que les flavonoides constituent une trés importante proportion du contenu

phénolique dans tous les extraits.

D’autres parametres qui ne sont pas ¢étudiés dans ce travail et qui ont une influence sur le
rendement d’extraction, peuvent servir de perspectives pour optimiser au mieux l’extraction en
vue de son utilisation a 1’échelle industrielle. D’autres critéres peuvent étre ajoutés en plus de
I’extraction des antioxydants comme le rendement en phénols totaux et leurs différentes familles
sur d’autres variétés et d’autres régions. Egalement, il est utile d’utiliser d’autres techniques pour
I’extraction des antioxydants naturels et Identifier ces métabolites secondaires par 1’utilisation

d’autres techniques et d’autres solvants pour leur extraction.
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Courbes du pouvoir antiradicalaire (%) en fonction des Volumes d’extrait de (GG) obtenues a des
différents temps d’extraction (10, 20, 30, 40, 50, 60,70, 80 et 90 min) (chaque résultat est moyenné de

trois manipulations indépendantes).



Annexe 2
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Courbes de pouvoir antiradicalaire (%) en fonction des Volumes d’extrait de (GG) obtenant a des
différents Température d’extraction (30, 40, 50 et 60 C°) (chaque Graphe est moyenné de trois
manipulations indépendantes).



Annexe 3
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Courbes de pouvoir antiradicalaire (%) en fonction des Volumes d’extrait de (GG) obtenant a des
différents volumes d’extraction de (10, 30 et 40ml) (chaque Graphe est moyenné de trois

manipulations indépendantes).

27



Annexe 4
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Les Corrélations entre Polyphénols et DPPH
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Annexe 5
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Les Corrélations entre Flavonoide et DPPH
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Résumé

Ce travail est conduit a optimiser les conditions d’extraction des antioxydants naturels a partir de dattes
variétés Deglet-Nour et Ghars de deux régions : Ghardaia et Hassi L’fhel. L’effet de la durée d’extraction,
de la température et du volume a été étudié. Les effets des paramétres étudiés sont évalués en termes de
capacité antioxydante vis-a-vis du test chimique DPPH. Les pouvoirs antiradicalaires les plus élevées ont
été obtenues dans les conditions suivantes : 80min, 60°C et rapport 1g/10ml et 1g/40ml pour le systeme
de solvant méthanol/eau 8/2. Le dosage des phénols totaux a été effectué par le réactif de Folin-Ciocaleu
et celui des flavonoides par la méthode de tri chlorure d’aluminium. Les résultats de I’optimisation

montrent que 1’activité antiradicalaire de tous les cultivars et dues aux contenus en composés phénoliques.
Mots clés: dattes, activité antiradicalaire, conditions d'extraction, composés phénoliques
Abstract

This work is led to optimize the extraction conditions of natural antioxidants from dates Deglet-
Nour varieties and Ghars from two regions: Ghardaia and Hassi L'fhel. The effect of extraction
time, temperature and volume has been studied. The effects of the studied parameters are
evaluated in terms of antioxidant capacity DPPH chemical test. The highest antiradical powers
were obtained under the following conditions: 80 min, 60 ° Cand 1 g/ 10 ml and 1 g / 40 ml
ratio for the 8/2 methanol / water solvent system. The determination of the total phenols was
carried out by the Folin-Ciocaleu reagent and that of the flavonoids by the aluminum chloride
sorting method. The results of the optimization show that the antiradical activities of all cultivars

refer to the contents in phenolic compounds.

Key words: dates, antiradical activity, extraction conditions, phenolic compounds
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