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Résumée

Ce travail vise a optimiser les parameétres d’extraction des composés phénoliques dans les
extraits de noyaux de datte locale de la région de Metlili nommé Azerza a fin de déterminer les
conditions donnant un meilleurs rendement en ces substances, ce qui facilite la valorisation de ce

biomasse et |eur utilisation dans divers domaines.

A I’essor de ce travail, le maximum rendement en composés phénoliques dans les extraits de
noyaux de datte Azerza obtenu par extraction solide liquide a froid a partir d’une poudre de
noyaux de datte a plein maturité (stage Tmar), broyés finement (taille <0.5 mm), en utilisant le
méthanol ou I’éthanol comme solvant avec un concentration de 60°C a 80°C et un rapport de
(1/10 g/v), durant 48 h avec agitation, a une température ambiante. La centrifugation permet une
meilleure filtration des extraits de variété Azerza. L’acétate d’éthyl semble un solvant efficace
pour la séparation des composées phénoliques de noyaux de datte testé. Azerza est la trésor
d’oasis de Metlili et une source prometteuse des métabolites secondaires particulierement les
polyphénols (TPC=20.307 mg/g MS) responsables de leur effets pharmacologiques et activités
biologiques comme bons agent antioxydants et antibactériens.

Mots clés : Noyaux de datte Azerza, optimisation, Conditions d’extraction, polyphénols.



Abstract

Extraction of bioactive components with high added value from plants is currently attracting
considerable interest because of their high oxidative potential. This study aim was to optimize
the extraction conditions by studying the influence of certain parameters on the polyphénols yeld
in the extract of local date seeds from the region of Metlili called Azraza, in order to determine
the optimals conditions that give the best yields in polyphenols, which facilitates the valorization

of this biomass and elargir their use in various fields.

From this study, the highest yield of phenolic compounds extracted from Azerza date seeds
obtained by cold liquid-solid extraction from seeds powder in maturate date (Tmar stage), is
crushed accurately (the size <0.5 mm), using methanol or Ethanol as solvent at concentration of
60°C to 80°C, solid / liquid ratio of (/10 g / ml) for 48 hours with agitation, at laboratory
temperature. Centrifugation alows better filtering of seeds extracts from Azerza. Ethyl acetate

appears to be an effective solvent to separate phenolic compounds from tested date seeds.

Azerza is the treasure of the Metlili Oasis and a promising source of secondary metabolites,
especially polyphénols and fibre (TPC= 20.307 mg / g DM), responsible of pharmacological
effects and biological activities as good antioxidants and antibacterial agents.

Key words: Date seeds, Azerza variety, optimisation, conditions of extraction, polyphénols.
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Introduction Générale



I ntroduction générale

Les polyphénols constituent I'un des groupes de substances les plus courants et les plus
répandus dans les plantes a fleurs, présents dans tous les organes vegétatifs, ains que dans les
fleurs, les fruits et méme dans les graines. Ces molécules sont impliquées dans de nombreux
processus physiologiques tels que la croissance cellulaire, la formation des racines, la
germination des graines et la maturation des fruits (Naczk et al., 2006). De plus, ces composés
sont considérés comme des métabolites secondaires impliqués dans la défense chimique des
plantes contre les prédateurs, les pathogénes, les stress environnementaux et les interférences
plante-plante (Bruneton, 2009).

De nos jours, les composés phénoliques représentent un lieu unique et fonctionnel, composé
de produits bioactifs, présents dans les aliments et boissons d'origine végétae et inclus dans les
formulations de produits cosmétiques et parapharmaceutiques bien commercialisés. Les
composés phénoliques présentent diverses activités biologiques, anti-appétent, attractifs des
pollinisateurs, contributeurs a la pigmentation, antioxydants et protecteurs contre les rayons UV.
IIs contribuent également aux caractéristiques nutritives et sensorielles des fruits et Iégumes
(Naczk et al., 2006). D’ou I’importance a rechercher, identifier et isoler ces précieux composés

vialeretour alanature (plantes).

La déermination des teneurs de polyphénols dans les différents parties des plantes
notamment les graines, les pépins et les noyaux afin de les valoriser et I’exploiter en divers
domaines ce qui éimine leur stockage qui cause des problémes environnementaux. Ce sujet

suscité un intérét croissant par les chercheurs et |es scientifiques.

D’apres la littérature, les composés phénoliques des graines et des noyaux de fruits, comme
les acides phénoliques et |es flavonoides, possédent de nombreux effets bénéfiques, ainsi que la
réduction des maladies cardiovasculaires (Shahidi et Naczk, 2004, 2016, Djaoudene et al., 2019).
Soong et Barlow., (2004) ont rapporté que la teneur en composés phénoliques totaux des graines
de plusieurs fruits est plus élevée que celle de leurs chairs comestibles. Cela est confirmé pour
les dattes ou leurs noyaux sont riches en polyphénols noyaux et concéderais comme un potentiel
oxydatif par excellent comparable aux antioxydants synthétiques (Biglari et al., 2008; Laghouiter,
2018 ; Benali, 2018 ; Djaoudene et al., 2019; Lecheheb et al., 2020).

De nos jours I’attention scientifique est portée vers la valorisation du contenu phénolique,
richement bioactif, des noyaux de datte de différents région de monde en vue d’application
agroalimentaire, pharmacologique, cosmétique, environnementale et industrielle de ce biomasse

et leurs extraits.



I ntroduction générale

Cette étude porte sur I’amélioration de I’extraction des composés phénoliques a partir des
noyaux de variété AZERZA provient de I’Oasis de Metlili (Ghardaia). Ces noyaux sont riche en
composés d’intérét notamment par des composés phénoliques dotés d’un fort pouvoir
antioxydant (Laghouiter, 2018 ; Djaoudene et al., 2019). D’ou I’intérét de la valoriser en
optimisant les conditions d’extraction de son contenu en polyphénols. A travers I’amélioration de
concertation de solvant choisi, le rapport masse, volume qui convient ensuite le temps et la
température d’extraction. Pour atteindre ces objectifs, une extraction par macération a froid a été

effectuée.

Ce travail est subdivisé en deux parties: La premiére partie consiste en une synthese
bibliographique donnant des notions générales sur les dattes, les composés phénoliques et leur
intérét. La deuxiéme partie décrivant le matériel ains que les méthodes et les protocoles
expérimentaux utilisés pour I’extraction et le dosage des composes phénoliques des noyaux de
Azerza, puis une discussion des résultats obtenus et on terminera ce travail par une conclusion

générale ainsi que les perspectifs qui feront I'objectifs d'ultérieurs travaux.
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Synthése bibliographiques




Chapitre Synthese Bibliographique

I.1. Généralités

La culture phoenicicole est I’une des activités agricoles Algérienne les plus importantes avec
une surface de prés de 167279 ha en 2016 et plus de 19 millions de palmier dattier placant ainsi
I’Algérie au 3eme rang des pays producteurs de dattes 12% (1029596 tonnes) apres I’Egypte et
I’Iran dont 25% présente des rebuts et déchets (FAO, 2016),

Le Palmier dattier (Nakhla) est une espéce dioique appartenant a la famille des Arecaceae
(Palmaceae), Genre Phoenix, Espéce Dactylfera L. (Munier, 1973, Gasmi, 2012).

1.1.1. Le Noyau de datte

Le noyau «Alfa» est un organe de reproduction. Il est entouré d’un endocarpe
membraneux (Figure 1.1). Il est de forme allongée, oblongue ou arrondie, ovoide, parfois
sphérique. Plus ou moins volumineux, lisse ou pourvu de protubérances latérales. Sa couleur va
du gris au brun. Il présente un sillon central et un embryon diamétralement opposé et avec un
endosperme dur fait d’un gisement de cellulose sur I’intérieur des murs de la cellule (Gasmi,
2012).

Figure 1.1 : Le noyau de datte durant les stages de maturation de datte (Bijami et al., 2019).
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1.1.2. Composition chimique de noyau de datte

Les noyaux sont une source important de fibres alimentaires, carbohydrates, en huile a
haute valeur gjoutée ( riche en phénols, tocophérols, stérols et des acides gras (acide oléque
(55%)), caroténoides; elle contient 14 types d’acides gras alors que seulement 8 sont présents
dans la chair a des teneurs trés faibles matiéres protéiques solubles et insolubles (Albumine),
tannins, anthocyanines, résine, pectose insoluble, matiéres colorantes, cellulose, vitamines,
minéraux, sels fixes et surtouts en polyphénols qui lui fait un gisement recherché (Omotayo et al.,
2015, Laghouiter, 2018, BenAli, 2018, Nehdi, 2018, Eljuhaimiet al., 2019).

Les noyaux sont un potentiel oxydatif par excellent, antibactérienne, anticancéreux,
antidiabétiques, antivirae, anti-inflammatoire et enzymatique (AbdulAfiq et al., 2013; Allouche
et al., 2016; Sirisena et al., 2016). lls sont une source potentielle d’énergie, par gazéification
(Golshan et al., 2017) ou production de biocarburants, biofuel (Abdul-Afiq et al., 2013) et comme
fertilisants des sols. La valorisation de ce sous-produit serai un important atout.

1.1.3. Utilisation des noyaux de datte et ses extraits

Les noyaux sont employées comme combustibles dans les fours traditionnels et servent de
nourriture pour les animaux dont lafarine des noyaux de dattes peut étre incorporée avec un taux
de 10% dans I’alimentation des poissons et des poulets sans influencer négativement leurs
performances (Rahman et al., 2007; Al-Farsi et Lee, 2008; Golshan et al., 2017) ou on estime
sa valeur fourragere équivalente a celle de I’orge (Munier, 1973).

Dans la médecine arabe, les noyaux (en particulier de Ghars) sont recommandés pour le
traitement des maladies rénales, les infections biliaires et les maladies de la peau. 1l est utilisé
pour traiter le sable et le pus du rein, pour soulager le rhumatisme et céphalée, guérir la lépre,
traitement de diabéte et pour traiter de maniere curative et/ou préventive les manifestations
cutanées du vieillissement; diminuer les rides et lisser la peau. Les noyaux réduits en poudres et
mélés au mid constituent un excellent emménagogue, ils peuvent consommer comme café en
raison de leur saveur styptique et odeur agréable, ils sont apaisant pour le cardiovasculaire
(Gasmi, 2012). L’huile de noyaux est utilisée en pharmacologie, cosmétique, savonnerie mais

aussi peut étre une source potentielle d’huile de table (Abdul-Afiq et al., 2013).
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1.2. Les composés phénoliques

Les propriétés pharmacologiques les valeurs nutritionnels et les activités biologiques de
nombreux aliments d'origine végétale sont liées a leurs contenant en métabolites secondaires, ou
égal ement appel és substances phytochimiques ou phytonutriments, qui peuvent étre regroupés en
polyphénals, terpénes et composés soufrés (Croteau et al., 2000).

Les composes phénoliques constituent une famille comprend un grand nombre des
meétabolites secondaires qui différent par leur structure chimique et leur réactivité, allant des
composés simples aux composes hautement polymeérises et dérivent de la phénylalanine et la

tyrosine (Sarni-Manchado et cheynier 2006).
1.2.1. Définition et Structure chimique

Les polyphénols sont des phytomicronutriment, ils sont synthétisés par les végétaux et qui
appartiennent a leur métabolisme secondaire caractérisés par la présence d’un ou de plusieurs
cycle aromatique portant des groupements hydroxyles libres ou engagés avec un glucide. Ils sont
présents dans toutes les parties des végétaux (racines, tiges, feuilles, fleurs, pollens, fruits,
graines et bois) et sont impliqués dans de nombreux processus physiologiques comme la
croissance cellulaire, la germination des graines ou la maturation des fruits (Boizot et
Charpentier, 2006). Les polyphénols, qui forment une immense famille de plus de 8000
composés naturels, dont 5000 pour la sous classe des flavonoides. Ils sont communément
subdivisés en acides phénoligues, coumarines, stilbénes, flavonoides, lignanes, lignines, tanins
(figure 1.2) (Sarni-Manchado et cheynier 2006).
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POLYPHENOLS
l 1
Flavonoides Non flavonoides
]
Flavones Aurones Acides phénoliques
[ [ |
Flavanones Chalcones Stilbénes
| | T
Flavonols Lsoflavonoides ;
Lignanes
' |
Flavanonols —
Lignines
| |
Flavanols Tanins
| hvdrolysables
Flavanes |
| Tanins condensés
Anthocvanines
Anthocyanidines

Figure 1.2: Classification des composés phénoliques.
1.2.2. Les flavonoides

Le terme flavonoides désigne une tres large gamme de composes naturels appartenant a la
famille des polyphénols. Ils sont des dérivés du noyau flavone ou 2-phenyl chromone portant des
fonctions phénols libres, éthers ou glycosides. Le noyau flavone est lui méme un dérivé du noyau
flavane de base. Ils constituent des pigments responsables des colorations jaune, orange, et rouge
de différents organes végétaux (Ghedira 2005). Structuralement, les flavonoides ont un squel ette
de base commun constitué de 15 atomes de carbone assemblés en trois cyclesnommeés A, C et B.
Selon la structure du cycle intermédiaire (cycle C) (Figure 1.3), les flavonoides se répartissent en
plusieurs classes de molécules dont les principaux sont: les flavones, flavanones, flavonaols,
isoflavonones, anthocyanines, proanthocyanidines et flavanols (Vihakas, 2014). Elles different
par le degre d’hydroxylation, le niveau de méthoxylation (groupements O-CH3) et/ou le niveau
de glycosylation des différents cycles (Sarni-Manchado et Cheynier, 2006). A I’état naturel,

les flavonoides existent trés souvent sous forme d’hétérosides.
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Une ou plusieurs de leurs fonctions phénols peuvent étre glycosylées. La nature des sucres
liés aux molécules de flavonoides et leur position sur le cycle varient. La quercétine glycosylée

est I’hétéroside le plus rencontré chez les végétaux (Hollman Peter et al., 1996).

Figure 1.3. Structure de base des flavonoides (Ghedira 2005).

1.2.3. Localisation des composeés phénoliques dans la plante

A I’échelle cellulaire, les composés phénoliques sont principalement localisés dans la paroi
cellulaire, ou sont présentes les lignines (et quelquefois certains flavonoides) et dans la vacuole

(tanins, flavonols, anthocyanes, acide chlorogenique...).

Au niveau tissulaire, les composés phénoliques sont inégalement répartis. Les esters
hydroxycinnamiques peuvent s’accumuler préférentiellement dans les parties les plus externes
du fruit (cas de la poire), ou dans le cceur du fruit (cas de la pomme) ou dans les tubercules (cas
de la pomme de terre). Chez certains fruits, comme I’ananas, des concentrations croissantes
d’esters p-coumaroylquiniques sont observées de I’intérieur vers I’extérieur et du sommet vers la
base du fruit. Les flavonoides, tels que les anthocyanes et les flavonols, sont généralement
présents dans les couches cellulaires externes des organes de la plante, en particulier les
épidermes des fruits et des feuilles. Les différents organes d’une plante donnée présentent
également des différences trés importantes. Chaque partie du végétal peut étre caractérisée par

son profil phénolique (Sarni-Manchado et Cheynier, 2006).
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1.2.4. Réle des polyphénols

Les interventions des composés phénoliques dans la santé est maintenant reconnue dans des
domaines variés: la protection contre certaines maladies en raison de leur interaction possible
avec de nombreuses enzymes et de leurs propriétés antioxydants, antibactérienne,
anticancérogene, anti-inflammatoire, antiallergique et vasodilatateur, inhibiteurs de peroxydation
des lipides, I’agrégation plaquettaire. Par ailleurs, leur implication dans les phénomeénes de
brunissement enzymatique (Sarni-Manchado et cheynier 2006).

- IIs peuvent réagir dans les interactions des plantes avec leur environnement biologique et

physique.

-lls ont utilisés dans I‘industrie agro-alimentaire comme additif, colorant, artbme ou agent de

conservation.
- lIsjouent un rdle physiol ogie comme attracteurs des insectes et dans la dispersion des graines.

- Les flavonoides possedent potentiellement des activités biologiques, anti-inflammatoire, anti-

cancérigene, antimicrobiennes, antioxydant, hypotenseur et diurétiques.

- En effet, les polyphénols pourraient permettre de prévenir de nombreuses pathologies comme
le cancer et antisclératiques mais aussi la faculté de combattre les carries et les diarrhées
(Magsood et al., 2015).

1.2.5. Analyse des composees phénoliques

La quantité de polyphénols totaux peut étre quantifiée par des méthodes colorimétriques
avec le réactif Folin Ciocalteu (Singleton et al., 1999) en utilisant des courbes standard dérivées
de quantités connues de molécules de polyphénols purifiées telles que I'acide gallique ou la
catéchine (Xu et al., 2007). Cependant, la quantification est difficile parce que dautres
composants des extraits alimentaires se comportent comme des agents réducteurs et peuvent
contribuer a I'absorbance (Galili et Hovav, 2019). La chromatographie liquide (HPLC, LC)
permet maintenant de séparer et de doser simultanément les principaux composés phénoliques
présents dans un extrait végétal et que la caractérisation des molécules utilise largement les
techniques physicochimiques classiques tels que la chromatographie sur couche mince (CCM),
et chromatographie en phase gazeuse (GC) combinées avec différentes méthodes de détection
(SM, RMN...) (Sarni-Manchado et cheynier 2006).
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1.2.6. L’extraction des composés phénoliques

Certains métabolites sont produits régulierement dans les plantes, alors que d'autres sont
nouvellement formeés en réponse aux signaux de stress biotiques et abiotiques divers. La plupart
des plantes synthétisent de maniere congtitutive de faibles concentrations de polyphénols.
Cependant, les composés phénoliques saccumulent dans des conditions de stress extréme,
accompagnées d'une augmentation des concentrations de phénylalanine ammoniac-lyase et une

diminution des activités de la peroxydase pol yphénols lyase (Boussetta et al., 2012).

Vu I’importance de ces composes antioxydants, un intérét croissant est porté sur I’étude et la
quantification des composés phénoliques des noyaux de datte dans différents régions de monde,
parmi ces études citons les travaux de: (Ardekani et al., 2010; Al-Farsi et Lee 2011;
Eljuhaimni et al., 2012; Sekeroglu et al., 2012; Misterello et al. 2014; Habib et al., 2014;
Adeosun et al., 2015; Masmoudi-alouch et al., 2016 ; platat et al., 2016 ; Sirisena et al., 2016
Bouhlali et al., 2017); parmi eux ceux qui concerne des noyaux de dattes algériennes (Messaoudi
et al., 2013 ; Ben ali, 2018 ; Laghouiter, 2018, Djaoudene et al., 2019, Lechehab et al., 2020). Ces

résultats sont variables et déférent I’un de I’autre.

Les teneurs les plus élevées en polyphénols sont enregistrés pour des variétés de datte
d’Oman et Turck étudiés par Al-Farsi et Lee (2011) et Sekeroglu et al., (2012) respectivement avec
des valeurs (1810-9350 mg d'équivalents acide férulique/100g MF, 3102-4430mgAGE/100g MF
et 7486 mg/100g MS) en utilisant I'acétone et la butanone, respectivement. Par contre, la teneur
la plus faible est enregistré par les extraits d’acétate d'éthyle pour des variétés Algériennes (22,8
a42,6 mg eéquivalents d'acide caféique/100 g MF) (Messaoudi et al., 2013). Ces résultats montrent
des différences significatives entre les valeurs rapportées basées sur les variations dans les
méthodes d'extraction et les standards utilisés. Il est donc tres difficile de comparer les données
des rapports de la littérature et les écarts entre les résultats déclarés sont bien distingués. De
telles variations évidentes pourraient étre attribuées a la différence dans les méthodes extraction,

de dosage et de quantification des polyphénols.
1.2.7. Optimisation des conditions d’extraction des composés phénoliques

Trop souvent, la détermination des parametres d’extraction des composés phénoliques est
établie en fonction de solvant ou de procédé d’extraction dépondent, il y a d’autre paramétres
mise en jeu tels que la variété, les conditions de croissance, la maturité, type de récolte, nature de

plante étudie (cultivée ou spontanée), la partie utilise (fleures, tiges, fruit ou noyau..), lI'origine
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géographique, type de sol, I’exposition au soleil, type de séchage et les conditions de stockage
peuvent étre responsables. De plus, plusieurs facteurs expérimentaux peuvent influencer le taux
d'extraction et la qualité des composes phénoliques bioactifs extraits, ces facteurs comprennent la
méthode d'extraction, le type de solvant utilisé et la concentration, la taille des particules de
plante, la température et le pH d'extraction, le temps d'extraction et |le rapport solvant / masse
(Nazck et Shahidi, 2004; Khenfer- Medjouel, 2016 ; Pradal, 2016; Adjal -Choudani, 2017)

1.2.7. 1. Effet des procédés d’extractio

Afin de récupérer les composés bioactivs de plante tout en conservant leurs propriétés
bioactives ciblées, |'extraction est largement utilisée et constitue la premiéere étape importante.
Différents solvants et techniques sont utilisés pour I'extraction des polyphénols. Cependant, il
n'existe pas de méthode d'extraction standard en raison de leur complexité et de leur interaction

avec d'autres composés bioactifs (Pradal, 2016).

Le défi majeur réside dans I’obtention d’une grande quantité de molécules hautement
bioactives avec des codts réels et énergétiques acceptables. Outre I’extraction simple avec
différents solvants variant en polarité pour tenir compte de la solubilité des anaytes, ou
I'extraction continue avec un appareil Soxhlet, de nombreuses technologies ont aors vu le jour
tels que: I’extraction assistée par enzymes pectolytiques, par ultrason UAE, par micro-onde
MAE, par fluide supercritique FSC ou par macération qui ont des technologies efficaces pour la
récupération des polyphénols permettant de diminuer le temps d’extraction et d’utiliser des
solvants respectueux de I’environnement avec des faibles quantités et de qualité alimentaire. Les
techniques d’extraction traditionnelles, ont certes démontré leurs efficacités mais aussi leurs
limites en termes de productivité, de rentabilité et de qualité des extraits (Khenfer- Medjouel,
2016; Pradal, 2016; Adjal-Choudani, 2017).

L’extraction solide-liquide est la méthode la plus adopté dans I’extraction des antioxydants,
elle est basée sur la pénétration d’un solvant dans les tissus de plante pour dissoudre et extraire
les substances actifs, et alors de récupérer la fraction soluble d’un solide insoluble et perméable.

La diffusion est possible grace au gradient de concentration entre le solide et e liquide. Cette
extraction dépend de plusieurs parametres opératoires, tel que le temps, la température, le
solvant, le ratio liquide solide, I’agitation, la taille des particules et leur interaction avec la

matrice végétale, la diversité des classes phénoliques qui peuvent étre présentes dans la matiere
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premiere, ainsi que leurs interactions avec d’autres macromolécules, comme les protéines (Nazck
et Shahidi, 2004).

L'efficacité d'extraction est liée aux interactions entre la matrice et |e soluté et/ou le chemin
de diffusion du soluté a travers la matrice. Ceci peut étre vérifié en réduisant la talle des

particules, ou par augmentation de température et de temps d'extraction.

D’autre facteurs peuvent influent I’opération d’extraction et le rendement de polyphénols
tels que le type de solvant, les rapports masse/solvant et concentration de solvant. Il est trés
important doptimiser ces paramétres afin de maximiser [I’efficacité d'extraction des
antioxydantes. Le choix de la méthode d’extraction reste toujours en fonction des composes

recherchés, et du co(it.

1.2.7. 2. Effet dela matiére premiere

L’effet de la matiere premiere, influence le procédé d’extraction selon deux variantes: la
taille et la structure. La réduction de taille des particules par broyage ou découpe, est un autre
facteur important a prendre en compte dans I’élaboration d’un extrait riche en composés
antioxydants, il permet d’améliorer le transfert de matiere, mais également d’éclater les cellules
et de rendre plus disponibles les composés d’intérét pouvant étre liés aux constituants des parois
végetales, il augmente également la surface de contact entre le solvant et la matrice, tout en
réduisant la distance sur laquelle le soluté devra diffuser au sein de la particule avant d’arriver au
contact du solvant. En effet, dans le cas des noyaux de datte, plus la poudre est fine plus le
rendement en antioxydants et leur teneur sera grande (Pradal, 2016; Elnajjar et al., 2017,
Laghouiter, 2018).

Le séchage et I’exposition a la lumiere et |‘air peut également affecter la composition des
polyphénals, et donc les températures élevées durant le sechage doit étre évité. La lyophilisation
semble étre la méthode optimale en raison de conservation de la plupart des polyphénols et de
leur composition lors de I'extraction. Cependant, les processus de séchage, y compris la
lyophilisation, peuvent avoir effets indésirables sur les profils phénoliques. Al-Farsi et Lee,
2008, indique que les noyaux de datte sechées a I’air libre permet d’obtenir un meilleur teneur en
polyphénols par apport ou fraiches. Les noyaux transformées doivent étre séchées a l'air, a
I’étuve, sous vide ou lyophilisées avant le broyage et I’extraction pour éviter la dégradation des
polyphénols natifs, car une teneur éevée en humidité ou en eau induit une activité enzymatique

(Stalikas, 2007).
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Les noyaux contiennent également des substances non phénoliques qui pourraient
influencer I’efficacité d'extraction (lipides). Ce qui nécessite d’étre délipidés avant I'extraction.
Les protéines et |es polysaccharides pouvaient étre extraits a une température plus élevée lorsque
I'eau était utilisée seule pour I'extraction. Ces molécules ont causé des difficultés de filtration par
rapport & l'utilisation de I’eau combine a d’autre solvant. Dans ce cas la centrifugation permet

une meilleur filtration des extraits phénoligques et en temps plus court.

1.2.7. 3. Effet de degré de maturation

Certaines études montrent que la teneur en composees phénoliques dans les extraits de
noyaux de datte est influencée par le degré ou stade de maturation de fruit. La variation des
teneurs en phénols et en flavonoides totaux en fonction de stade de développement des noyaux
de dattes révélent I’augmentation de certains de métabolites au cours des stades de

dével oppement.

Bijami et al., (2019), ont montré la présence de I’acide sinapique dans le stade Tmar avec un
teneur de (26.84 mg/100g), I’acide gallique est identifié dans le stade Hababouk (11.02
mg/100g), le catéchine est identifié dans le stade Kimiri avec une valeur maximale puis il
commence a diminuer. Le P-Coumarique et la vanilline sont les seuls composées identifiés dans
tous les stages avec des teneurs variables. Géenéralement, lateneur en polyphénols sera maximale
dans le stade Blah. Cependant, ces composés ont diminué de maniere significative au stade
Tmar. Concernant la composition phytochimique, I'analyse chromatographique par HPLC
d'extraits méthanoliques de noyaux de dattes a révélé la présence de six composés a savoir
I’acide gallique, I’acide chlorogénique, sinapique et p-coumarique, la vanilline et une catéchine
flavonoide. La catéchine était le composé le plus abondant identifié au cours des stades de
développement de 8 WAP a 16 WAP. La valeur de la vanilline a fortement augmenté, jusqu’a 12
WAP, puisadiminué a 16 WAP (Bijami et al., 2019).

L'acide p-coumarique a augmenté de fagon spectaculaire de 8 WAP a 12 WAP. Cependant,
les acides hydroxycinnamiques étaient le groupe le plus prédominant révélé a tous les stades de
développement (Bijami et al., 2019). L'augmentation du teneur phénolique pendant le
développement des noyaux peut ére di a leur role protecteur pour le développement des
embryons, tandis que la réduction de ces composés au stade de maturité permet la germination
(Noggle et Fritz, 1983).
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1.2.7. 4. Effet du solvant

Le choix du solvant se fait selon la solubilité des molécules ciblées. 1l doit théoriquement
étre stable, peu visqueux, inoffensif pour I’environnement et peu colteux, surtout dans les
industries alimentaires et pharmaceutiques qui suivent des regles d’hygiene et de sécurité trés
strictes. Par ailleurs, méme si I’efficacité du méthanol en termes d’extraction des composés
phénoliques est supérieure a celle de I’éthanol, ce dernier est plus sécurisé (Boussetta et al.,
2012).

L éthanol, le méthanol 80% et I’acétone 70% restent les meilleurs systemes d’extraction des
composés phénoliques des plantes notamment les noyaux de datte (Laghouiter, 2018 ; Benali,
2018). Cependant, une telle extraction par I’éthanol ne donne pas que les polyphénols mais
probablement d’autres substances non phénoliques telles que les sucres, les protéines, les
pigments et d’autres composeés réducteurs qui peuvent interférer pendant le dosage par le réactif
du Folin-Ciocalteu. Cependant, Al-Farsi et Lee (2008) et Lechehab et al., (2020), ont rapporté
que l'acétone (50%) et I'éthanol (50%) permet d’extraire des taux élevées en polyphénols des
noyaux de dattes (Oman). Maqgsood et al., (2015) ont attribué le grand rendement en
antioxydants et méme I'activité antioxydant a I'utilisation de I'éthanol 60% ou I'acétone 80%.
Similaires teneurs ont trouves par Ardekani et al., (2010) pour les extraits de noyaux obtenus
par DMSO (lran) avec un teneur de (3498 mg/100g MS). Siddhuraju et Manian (2007) ont
également rapporté que I'acétone 70% est un solvant plus efficace que le méthanol absolu pour

extraire les polyphénols de noyaux.

L'eau présent une faible capacité d’extraction des polyphénols en raison de la faible solubilité
de ces composants dans I'eau (Al-Farsi et Lee, 2008). Alors que, le mélange acétone/eau,
éthanol/eau ou méthanol/eau pourrait étre le meilleur milieu d'extraction en termes de rendement,
de teneur en composés phénoliques tout dépend de la variété de datte, la nature des composés
phénoliques et des conditions d’extraction, il est noté que la richesse de certains variétés en
fibres et d’autres macromolécules difficile la filtration ce qui influence sur la valeur de
rendement (Al-Farsi et Lee, 2008; Lechehab et al., 2020).

L’effet de la concentration et la nature du solvant sont également des facteurs importants. La
solubilité des composés phénoliques est régie par leur nature chimique dans la plante, qui peut
varier du simple au trés fortement polymérisé. 1l y a aussi toujours la possibilité d’interaction

entre les composes phénoliques et d’autres composants tels que les glucides et les proténes qui
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peuvent conduire & la formation de complexes insolubles. La nature du solvant est tres

importante pour pouvoir extraire les molécules d’intérét et, si possible, de facon sélective.

Le solvant doit avoir une affinité importante pour les molécules ciblées et posséder une
grande capacité de dissolution. Une faible viscosité facilitera la pénétration du solvant dans la
matrice solide ains que le transfert de matiere au sein de la phase liquide. Une température
d’ébullition peu élevée permettra de séparer les molécules extraites et le solvant en utilisant
moins d’énergie. Il est toujours préférable d’utiliser des solvants ininflammables, non toxiques,
non explosifs et disponibles (comme I’éthanol). En vue d’application des extraits dans les
industries alimentaires, cosmeétiques ou pharmaceutiques, il est important d’utiliser des solvants
non toxiques.

L’eau est souvent utilisée comme solvant pour I’extraction de biomolécules a partir de
sources végétales. Sa polarité permet de dissoudre beaucoup de composés phénoliques
antioxydants polaires. Les solvants tels que le méthanol, I’éthanol, le propanol, I’acétone,
I’acétate d’éthyle, ainsi que leurs mélanges avec I’eau semblent trés efficace pour I’extraction
des composés phénoliques. Les mélanges extraient souvent mieux les substances ciblées que les
solvants purs. C’est le cas des noyaux de datte, dont le mélange eau- (éthanol, méthanol ou
acétone) est plus efficace pour extraire les composees phénoliques, car I’eau en combinaison
avec I’éthanol contribue a la création d’une moyenne modérément polaire qui assure a la fois
I’extraction des composés phénoliques et la préservation de leur activité antioxydant.
Généralement, la concentration optimale de méthanol et d’éthanol est de 80% ou 70% pour
I’acetone (Khenfer- Medjouel, 2016; Adjal-Choudani, 2017)

1.2.7. 5. Effet du ratio liquide solide

Le rapport solvant/solide a un effet remarquable sur I’extraction des antioxydants. Le
rendement d’extraction est maximisé lorsque le ratio liquide/solide et la vitesse de I’extraction
sont faibles et que le diamétre des particules est important. Ces réglages assurent un meilleur
rendement des substances bioactives de la plante étudiée. Cependant, méme si e rendement est
plus grand dans le cas de rapport solvant/solide important, I’utilisation de grande quantité de
solvant n’est pas souhaitable car la concentration des molécules d’intérét dans les extraits est
faible et plus d’énergie est nécessaire pour éliminer le solvant et d’obtenir I’extrait sec. Une
optimisation de ce paramétre est donc souvent nécessaire. Généralement, le choix du rapport

solvant/eau dépend de la composition en polyphénols. La solubilité des polyphénols dans I'eau

15



Chapitre | Synthese Bibliographique

est déterminée par leur polarité (Khenfer- Medjouel, 2016 ; Pradal, 2016; Adjal-Choudani,
2017).

Le rapport solvant / solide peut étre augmenté en augmentant le volume de solvant ou en
diminuant taille de I'échantillon. Des rapports plus faibles peuvent causer des problemes de
saturation, alors qu’un rapport plus élevé peut nécessiter une étape de concentration de soluté par
évaporation du solvant (Al-Farsi et Lee, 2008). Al-Farsi et al., 2008, dans leur éude montre
qgue 60:1 (ml /g) est le rapport (solvant/masse) optimale d’extraction des polyphénols des

noyaux. Par contre Lacheb et al., 2020, ont choisi un rapport (20/1) comme rapport optimale.

1.2.7. 6. Effet du couple température-temps

Le temps de contact ainsi que la Température d’extraction sont des paramétres importants a
optimiser afin de maximiser le rendement en polyphénols antioxydants et de minimiser le cout
énergétique de procédé. Ce parametre est éroitement lié a la cinétique de I’extraction. La
connaissance de la cinétique permettra d’arréter I’extraction lorsque le rendement souhaité est
atteint. Quant au pH, la polarité de beaucoup de composés varie avec le pH du solvant.
L’extraction a différent Ph peut permettre de cibler différents groupes d’une méme famille et
ainsi d’obtenir des extraits riches en composés ciblés. Par conséquent, leur solubilité dépend
aussi de I’acidité/basicité du solvant. Par exemple, une extraction a pH 6 a permis d’obtenir de
meilleurs rendements en composeés phénoliques, tandis que le pH 10 a été optimal pour extraire

les acides gras et les protéines a partir de fibres d’avoine (Pradal, 2016; Galili et Hovav, 2019).

Le temps d’extraction est dépond de température et de partie étudié. Cependant le chauffage
et les longs temps d'extraction peuvent entrainer I'oxydation et la décomposition des composés
souhaités. Nepote et al. (2005) ont montré que I'extraction des polyphénols d'arachide par
macération nécessite 60 min pour extraire la méme quantité de polyphénols extraits par la
méthode d'agitation en 10 min (Galili et Hovav, 2019).

L augmentation de la température a favorisé I’extraction en améliorant a la fois la solubilité

et ladiffusivité dans la solution et réduit sa viscosité.

Le chauffage pourrait également ramollir le tissu végétal et affaiblir les interactions phénol -
protéine et phénol-polysaccharide dans les graines (Shi et al., 2003), La chaleur facilite
I’extraction aussi car elle augmente la perméabilité des parois cellulaires. Cependant cela peut
provoquer une diminution de la sélectivité de I’extraction (Galili et Hovav, 2019).
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Une température excessive peut provoquer une dénaturation des produits a extraire. Des
températures élevées au cours de I’extraction ou du séchage affectent la stabilité de certains
composés phénoliques en raison de réactions impliquant des dégradations chimique et
enzymatique, ou une décomposition thermique. Il est démontré que la température est le
paramétre le plus influant sur la modification des polyphénols. L'effet de la température ne peut
pas étre genéralise car il dépend fortement de la typologie des composés (Spigno et al., 2007).
40°C était la température optimale d’extraction pour la sauge, 65 °C était la meilleure
Température pour extraire les polyphénols des pépins de raisin. Par conséquent, 45 °C a été
choisi pour extraire les polyphénols des noyaux de dattes. Des températures d'extraction élevées
améliorent |'efficacité d'extraction des composés phénoliques en ramollissant les tissus végétaux,
en affaiblissant la paroi cellulaire, augmentant la solubilité des polyphénols et augmentant les
taux de diffusion et de transfert de masse du compose extrait (Khenfer- Medjouel, 2016 ; Pradal,
2016; Adjal-Choudani, 2017).

La température d'extraction doit tenir compte du point d'ébullition du solvant d'extraction,
car des températures supérieures a ce point peuvent modifier rapport solvant/eau di a
I'évaporation du solvant de la solution aqueuse-solvant. La Température agit a la fois sur le
solvant et sur le solide (Boussetta, 2010). Lechehab et al., (2020), ont démontrés que I’extraction
totale des polyphénols des noyaux de datte nécessite une durée de 30 jours a température 25°C.
Cependant, Al Farsi et al., (2008) déeclarent que 1 heure & (45°C) a deux cycle permet d’extraire

les composes phénoliques de noyaux.
1.2.7. 7. Effet de Nombre d' étapes d'extraction

L'efficacité d'extraction augmente avec |'utilisation de plusieurs cycles d'extraction avec des
solvants identiques ou différents. Par exemple, il est plus efficace d'effectuer quatre extractions
dans 1 ml qu'une extraction dans 4 ml. Jusqu'a cing, mais dans la plupart des cas, deux a trois
extractions les éapes sont suffisantes pour une détermination quantitative des polyphénols des
graines (Shi et al, 2003; Nepote et al, 2005; Liu et al, 2013). Plus d'extractions ne sont pas
recommandées en raison du temps passe, de la consommation de solvant et de la dilution du
composé. Plusieurs étapes les extractions peuvent également minimiser |'oxydation et la
décomposition des polyphénols causées par température ou longue durée d'extraction (Al-Farsi
et al., 2008; Galili et Hovav, 2019).
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1.2.7. 8. Effet de L agitation

L’agitation mécanique de mélange matiére- solvant permet le maintien en suspension des
particules solides et I’homogénéisation du milieu. Elle a un effet toujours favorable sur
I’extraction. Si I’agitation est trés intense et/ou maintenue durant une longue période, €lle peut
favoriser des chocs entre les différentes particules et permettre ainsi I’éclatement de certaines

cellules qui vont libérer leur contenu cellulaire dans le milieu (Pradal, 2016).
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1. Matériels et Méthodes
11.1. Matériels

Ce travail est rédisé au sien du laboratoire de chimie département de Génie des Procédés,

I’université de Ghardaia.
11.1.1. Matériel végétale (Les Noyaux de dattes)

Les Noyaux de variété Azerza provenant de I’Oasis de Metlili (Ghardaia) en 2013 au stade
Tmar. Connus localement par leurs vertus pharmacologiques et leur abondance (Tableau 11.1).
Les noyaux sont séparés des chairs, lavées, séchées a I’étuve a 50°C pendant 24h puis broyés en
poudre fine a I’aide d’un broyeur électrique, et conservées jusqu’a I’analyse.

Le choix de cette variété apporté sur leur abondance, leur potentialité nutritionnelle et
pharmacol ogique dans la région de Metlili, elle est utilisé spécialement dans le cas des fracture
des OS, dans le traitement de diabete, comme calment et dans |a fabrication de Roub et Debs.

Tableau I1.1: La plante investiguée.

Nom de lavariété Photos

Espéce: Azerza( )

Azerza (AZ): selon Buelguedj (2001)

Fruit : Ovoides, |égérement alongée

Longueur : 40 mm / Largeur : 20 mm
Poids: 10.5g / Couleur : miel

Aspect : Lissecloquée

Consistance : Molle.

Gout : Parfumé, Texture : Fibreuse.
Graine :

Forme : Cylindrique/ Poids : 0.9g.

Longueur : 20mm / Epaisseur : 10 mm.

Protubérances : Crétes. Noyaux de datte AZERZA.

Surface : Rugueuse./Situation : Central.
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Tous les produits chimiques utilisés dans ce travail sont de haute qualité et pureté (Fluka,
Sigma-Aldrich, Prolabo et Biochem). Nous avons utilisé un spectrophotometreUV (Secomam), et

les calculs sont faites par Microsoft Office Excel 2007.
11.2. Méthodes

L amélioration de procédé ou de solvant semble insuffisante pour extraire le maximum de
composés phenoliques, mais il serait un atout supplémentaire pour I’obtention d’un melilleur
rendement d’une grande potentialité oxydatif. Donc, la mise en ceuvre de certains parametres
influents sur le rendement et la teneur des composés phénoliques reste le premier pas, aprées la

quantification de ces composeés.

Des séries d'extractions ont été realisees pour optimiser certains parametres d’extraction
solide-Liquide permettent de récupérer le maximum des composés phénoliques des extraits
hydro-al cooliques des noyaux de datte Azerza.

Le volume de solvant doit étre suffisant pour que la matrice reste immergée pendant la
totalité de I’extraction. Le ratio optimum masse/volume, le plus souvent trouvés dans la
littérature scientifique, sont généralement situés entre 1/10 et 1/50 (g/ml). Le temps d’extraction
est généralement court: quelques secondes a plusieurs minutes. De plus, il a pu étre démontré
que des temps plus longs d’extraction n’amélioraient pas forcément le rendement d’extraction et
qu’ils induisaient des risques de degradation de molécules thermolabiles plus élevés. D’apres la
littérature, La méthode d’extraction menée a température ambiante permet d’extraire le
maximum de composés et de prévenir leur dénaturation ou modification probable dues aux

températures élevées utilisées dans d’autres méthodes d’extraction (Lee et al., 2003).
11.3. Extraction des composes phénoliques

Afin d’optimiser les conditions d’extraction des antioxydants de noyaux de datte de variété
AZERZA. Six paramétres ont été étudiés: Taille de particule, Nature et Concentration de solvant,

le rapport liquide /solide, effet de stockage de matrice, effet de Région de récolte.

Dans des erlenmeyers 1g de la poudre de délipidés de noyaux de datte est macérée dans 20 ml
de méthanol ou acétone a différents concentration (50, 60, 70 et 80 %) de solvant pendant 48 h,
avec des différents volumes (10, 20, 30, 40 et 50 ml) d’un mélange (méthanol/eau), en fixant le
temps et la température d'une part, et d'autre part, nous avons fixé la température et le fraction

optimisé en changeant le temps (24h, 48h et 7 jours) afin d'optimiser le temps pour celle-ci, en
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utilisant les conditions optimisés a Température ambiante, lataille de particule, effet de saison et

stockage de poudre sont aussi étudiés.

Les erlenmeyers sont fermés et couverts de papier aluminium pendant le procédé d’extraction
pour limiter I’évaporation du solvant et la degradation ou oxydation des composés phénoliques
par I’air et lalumiere, Aprésfiltration les extraits bruts ainsi obtenus sont pesées pour calculer le

rendement en polyphénols puis conservés a4 °C pour des analyses ultérieures.

4 b

Poids de polyphénols extraits *100

R polyphénols% =

Poids de prise d’essais

N j

Pour étre efficace, une macération sans agitation peut durer de 4 a 10 jours environ. Cependant,
une telle durée d’extraction peut affecter par une fermentation ou contamination bactérienne.
Pour éviter ou réduire ce probleme, la macération peut étre opérée dans un récipient couvert par

papier aluminium, le tous a I’abri de la lumiére.

11.4. Dosage des phénols totaux

Lateneur en composeés phénoliques est déterminée selon la méthode decrite par Singleton et
Rossi (1999) avec le réactif de Folin Denis. Ce réactif est formé d’acide phosphotungestique
H3PW 1,04 et d’acide phosphomolybdique H3PM 01,0, qui est réduits lors d’une oxydation des
phénols en milieu alcalin en oxydes bleus de tungstene (WgOys), et de molybdene (M0gOs)

donnant une couleur bleu détectable a 760 nm.

Un volume de 100 pl d’extrait est additionné avec 500ul du réactif de Folin-Denis (10 fois
dilué), 2 ml d’une solution de carbonate de sodium (Na,COs) a 5% sont gjoutés au mélange.

Aprés incubation pendant 30 minutes a I’obscurité, I’absorbance est mesurée a 760 nm.

Les concentrations en composés phénoliques sont déterminées en se référant a la courbe
d’étalonnage et les résultats sont exprimés en milligramme équivalent d’acide gallique par 100g
d’échantillon (mg GAE/100g).
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11.5. Teneurs en Polyphénols totaux

Les différents extraits obtenus par extraction solide-liquide des tourteaux délipidés des
noyaux de variété Azerza, ont éé analysés quantitativement. Les résultats sont exprimés en mg

par g de tourteaux équivalent en acide gallique (Figure 11.1).
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Figure 11.1 : Courbe d’étalonnage de I’acide gallique.

11.6. Optimisation des conditions d’extraction
11.6.1. Influence de taille des particules

Les noyaux de variété de datte choisie sont broyés puis tamisé par des tamis de diamétres
différents en poudre fine 0.1< diametre<0.5 et d’une taille aléatoire.

D’apres les résultats obtenus (Figure 11.2), le rendement en polyphénols dans I’extrait
méthanolique des noyaux de taille fine <0.5 mm est mieux que celui obtenu a partir de poudre de

noyaux de taille >0.5 mm.
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Rendement (%)

0.1< diamétre<0.5 T o———

Figure 11.2 : Influence de taille de particul e sur le rendement en polyphénols.

Ces resultats sont en accord avec ceux trouvees par la littérature, aussi pour des études
menées par Laghouiter, (2018) pour des extraits lipidiques et protéiques de méme variéte.
Elnajjar et al., 2017, ont noté I’effet de diametre de particule sur la teneur en lipides dont la
taille des particules de noyaux de datte optimale était (0.1<DS<0.3 mm).

D’apreés la partie théorique, plus la taille de particule est fine, plus le rendement en métabolites
extraits sera grand. Cependant, les particules de taille tres fine posent des problémes
technologiques car elles tendent a s’agglomérer ce qui provoque une diminution de pénétration
de solvant a I’intérieur de la matrice. Alors les particules tres fines sont plus difficiles a séparer
de I’extrait liquide en fin d’extraction (Pradal, 2016).

11.6.2. Influence de solvant

L’utilisation de deux systemes d’extraction des composées phénoliques a partir les noyaux de

datte Azerza, permet d’obtenir les résultats résumés dans la( figure 11.3).

La teneur en polyphénols totaux d’extrait hydro-méthanolique (20.307 mg/g tourteaux) est
mieux que celui déterminé par I’extrait hydro-acétonique (11.416 mg/g tourteaux). Masmoudi-
alouch et al., 2016, ont trouvés des teneur de 39.8 CAE/100g MF pour I’extrait d’acétate d’éthyl
de Azerza et 29 CAE/100g MF pour I’extrait méthanolique. Des résultats similaires a nos

résultats sont trouvés dans lalittérature pour des extraits de noyaux de datte de différents variétés
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et différents régions (Bouhlali et al., 2017; Al-Farsi et Lee 2011; Sekeroglu et al., 2012; Ben
ali, 2018 ; Laghouiter, 2018, Djaoudene et al., 2019, Lechab et al., 2020).
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Figure 11.3 : Influence de solvant d’extraction.

D’aprés Laghouiter, (2018), le solvant d’extraction n’affecte pas significativement sur le
rendement en polyphénols pour a variété Azerza par contre d’autre variétés tels que Adala,
Aoucht, Bintgbala, Dagla et Tafzouine le rendement de leur extraits hydrométhanolique sont
plus élevés que ceux obtenus par I’ Acétone/Eau, contrairement Timjouhert, Sbo’Locif et Ghars
ont des rendements plus élevées quand ils sont extraits par acétone/eau que par méthanol/eau. En
générale, le rendement et la teneur en composes phénoliques dépend de la variété, le solvant
d’extraction et la nature des composés phénoliques contenant dans ces extraits. Il est noté que la
richesse de cette variété (AZERZA) en fibre et d’autres macromolécules difficile la filtration ce
qui influe sur la valeur du rendement. La centrifugation peut résoudre le probléme, et minimise
la durée defiltration et maximiser lateneur en composees phénoliques.

11.6.3. Influence de concentration de solvant

Plusieurs études ont montré I’importance de la concentration du solvant par rapport aux
autres facteurs. Cependant un mélange méthanol-eau distillée donne une meilleure efficacité
d’extraction des composés phénoliques comparant aux systemes a solvant unique. En
augmentant la proportion de I’eau distillée a I’éthanol, la polarité du solvant augmente, ainsi le
systéme solvant sera capable d’extraire les polyphénols a haute polarité et ceux a polarité basse
et également ceux a polarité moyenne (Zhang et al., 2007; Galili et Hovav, 2019).
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D’apreés les résultats traduits par la ( figure 11.4), on constate des rendements acceptables en
composées phénoliques. Cependant, les meilleurs rendements sont obtenus par méthanol 60% et
méthanol 80%.
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Figure 11.4: Influence de concentration de solvant (méthanol).

Ces résultats sont généralement dans I’intervalle des résultats trouvés dans la littérature
pour les extraits de noyaux de datte de différents variétés et origines. De facon générale, une
concentration de (50 a 80%) pour le méthanol et I’éthanol, 70% pour I’acétone permet d’extraire
une quantité élevé en composées phénoliques de datte et leur noyaux (Ardekani et al.,2010; Al-
Farsi et Lee 2011; Sekeroglu et al., 2012; Misterello et al. 2014; Masmoudi-alouch et al.,
2016 ; Sirisena et al., 2016;Bouhlali et al.,, 2017, BenAli, 2018 ; Laghouiter, 2018,
Djaoudene et al., 2019, Lechehab et al., 2020).

11.6.4. Effet de stockage de poudre de noyaux

Afin d’étudier I’influence de stockage sur la qualité de poudre de noyaux de datte, les

composées phénoliques sont extraits a partir de poudre de noyaux de Azerza stocké depuis 2013.

Les résultats présentés dans la( figure 11.5), montrent que le stockage de poudre de noyaux
d’Azerza n’a pas un impact sur la teneur en polyphénols, ce qui permet de dire que la poudre n’a
pas altéré par les conditions de stockage, peut étre gras a leur richesse en polyphénols qui sont

considérés comme conservateurs agroalimentaires.
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Sirisna et al., (2016), ont montré I’effet non significatif de saison de récolte et de Storage
pour des noyaux de variété Daglet Noor, dont la teneur de TPC était 230.9 mg EAG/100g MS
(2006), 327.84 mg EAG/100g M'S (2007).

Effet de stockage
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Figure 11.5: Effet de stockage de la poudre des noyaux sur la teneur en polyphénols.

11.6.5. Effet de Région de récolte

La quantification des composées phénoliques dans les extraits de noyaux d’Azerza provenant
de deux oasis de Ghardaia (Metlili et Sebseb) traduits par les résultats illustrés dans la (Figure
11.6), montre que les extraits des noyaux de datte de Metlili sont riches en polyphénols totaux par
apport a celles extraits de noyaux de datte Azerza d’origine de Sebseb.

Ces résultats montrent que la région géographique a une influence sur la teneur en
polyphénols et alors sur la composition de ces extraits. Ceci conforme avec ce qu’on a dit dans la
partie théorique (Galili et Hovav, 2019).
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Figure 11.6: Effet de région de récolte sur la teneur en polyphénols.

11.6.6. Effet de rapport Solide/ Liquide

Le peu des travaux concernant I’optimisation des conditions d’extraction des composées
phénoliques des noyaux de datte, notamment le rapport solide/ liquide qui est un facteur plus
important d’optimiser afin de maximiser le rendement en antioxydants. Généralement, le rapport
de 1/10 (m/v) est préférable pour assurer I’nomogénéité et le passage du solvant a travers la
totalité des particules. Ce qui permet d’obtenir la meilleure concentration pour les quatre
échantillons. Afifi et al., 2017, ont réussi d’obtenir un teneur de 71.6 mg AGE/100 g des extraits
éthanoligue 50% par maceération durant 1 h a 55°C et un rapport de 1/40 (m/v). Par contre, Al-
Farsi et al., 2008, ont concédé un rapport de 1/60 comme optimal pour extraire les composées
phénoliques des noyaux des variétés d’origine de Oman, par acétone 50% pendant 1 heure a

45°C (2 fois) en utilisant le butanol et le butanone dans la purification des extraits.

Un rapport de 1/9 donnant la meilleur teneur en antioxydants pour les feuilles de pheenix
dactéliféra, aussi I’extrait de rapport 1/9 et 1/10 s’avere le plus antioxydant avec une valeur de
EC50=0,015mg/g évauée par test DPPH (Laouini et al., 2013, Adaika et Ramdani, 2014).
Ben saci et al., (2015), ont réussit d’extraire des antioxydants de la pulpe de quelque variétés de
datte a un grand potentiel oxydatif vis-a-vis le DPPH par un similaire rapport solide /liquide de
1/10 par ou I’acétone 70% et méthanol 80% durant 24h a température ambiante sont les

conditions optimales.
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Le dattier, la plante symbolique des régions sahariennes notamment Metlili (Ghardaia), plante
meédicinale cité dans le coran et la Sunna ce qui montre leur immense importance et sa place
depuis la nuit de temps. Le dattier a plusieurs atouts, dés leur racines qui ont utilisés pour leur
vertus pharmacol ogiques a son délicieux datte aliment énergétique complet.

La datte partage son noyau leur composition et leur effet pharmacologique et biologique. Les
noyaux sont une source de composés d’intérét disponible et pas colteux, ayant une application
industrielles, cosmétiques et pharmaceutiques et méme environnementales favorise leur

vaorisation.

Plusieurs recherches concernant la quantification quantitative et qualitative des extraits des
dattes et leurs noyaux, les extraits phénoliques qui ont prouvé leur efficacité contre plusieurs
mal adies chroniques telles que le cancer. Cependant e faible rendement en ces métabolites reste
toujours un obstacle pour élargir I’utilisation de cette biomasse. Ce qui fait appel a I’optimisation

des conditions d’extractions de ces composees phytochimiques.

Les résultats d’optimisation des conditions d’extraction solide liquide par macération des
composes phénoliques dans les noyaux de datte Azerza d’origine de METLILI (Ghardaia), nous

apermet de déterminer les conditions optimales suivantes :

Le mélange méthanol/eau est souvent utilisé par les chercheurs pour ce genre d’extraction
des composés antioxydants notamment les noyaux d’AZERZA a un pourcentage variant de 60 a
80%. L’addition de I’eau au systeme d’extraction fait ameliorer le rendement des composés

phénolique et par la suite leur activité antioxydante.

La fraction solide /liquide affecte d’une fagon significative le rendement en polyphénols des
extraits de noyaux; la meilleur fraction trouvé est 1/10 avec une concentration de méthanol de

(80%), a partir d’une poudre finement broyé (0.5 mm).

L’extraction Solide-Liquide par Macération durant un temps de 48 h et a Température
ambiante avec agitation suivie d’une centrifugation permet d’obtenir un rendement optimale en
composes phénoliques des noyaux. La Température présente est en relation étroite avec le temps

d’extraction.

La Saison de récolte, le Stockage, |a variéte et la partie de plante étudiée, ainsi que la région

géographique sont des facteurs influencés directement ou indirectement sur le rendement, la
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teneur et la composition (structure) des composés phénoliques dans les extraits des noyaux de
datte.

D’autres parameétres qui ne sont pas étudiés dans ce travail et qui peut étre influent sur le
rendement, la teneur et la composition des molécules bioactives, et par la suite sur le pouvoir
antioxydant des extraits, peuvent servir de perspectives pour optimiser au mieux I’extraction en
vue de leur valorisation. D’autres criteres peuvent étre ajoutés en plus tel que le rendement en
antioxydants, nature de solvant, la maturité de datte, utilisation d’autres variétés de différentes

régions, aussi I’étude de potentiel oxydatif par différentes tests biologiques.

En termes de perspectives et dans le but de compléter ce travail dans I’avenir, il serait
intéressant d’utiliser des méthodes d’extraction innovantes vertes, et des techniques d’analyse
avancées (CCM, HPLC, CPG, ...) pour mieux identifier les substances antioxydants des extraits
de noyaux de datte afin de les bien valoriser et alors d’utiliser dans des domaines cosmétiques,
agroalimentaires, environnementaux, pharmaceutiques et méme dans I’industrie. Il sera
important d’améliorer et d’optimiser les différentes conditions d’extraction des substances
actives pour obtenir le meilleur rendement en ces composés avec une efficacité biologique
intéressante. De plus, il est recommandé d’élargir I’étude sur d’autres parameétres, d’autres

substances phytochimiques, d’autre variété de datte ou autres fruits.
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Appareils utilisés dans le laboratoire

Extraction Liquide-liquide par ampoule a décanté (Décontation) (Baafou-Salmi,2020).

Balance sensible Agitateur
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Mélange d’Hexane et la poudre de noyaux
Datte

Délipidation de poudre de noyau

Filtration des extraits

Poudre de noyau aprés délipidation
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Evaporation d’Hexane

L’huile de noyaux

( Baafou —Salmi,2020).

Poudre + (solvant /eau)

a I’agitation

Filtration
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Quelque produits a base de noyaux de datte.




