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RESUME

La méthodologie dans la premiére partie consiste a évaluer les parametres
physicochimiques, quantification des composés phénoliques, évaluation des
activités anti-oxydante et anti-inflammatoire de deux variétés des figues seches
(Abrkane et Taamrioute), de I'huile d’olive extra vierge de la variété Sigoise
avec un rapport (150mg/80ml). Les résultats ont permis de classer I'huile
témoin, les deux huiles restantes dans la catégorie extra vierge, les figues
séches ont présentés de bonnes qualités physicochimiques et biochimiques avant
et apres la macération. Une augmentation hautement significative en PPT
(p<0,001) jusqu’a 605.63+0.42 et 479.29+0.68 mg/100g des MFN et MFB
respectivement par contre une diminution significative (p<0,05) avec un taux de
312.1940.95 et 410.92+0.71 mg /100 g de MSHRFN et HRFB respectivement. Les
macérates des figues noires ont présenté le meilleur pouvoir réducteur et une
bonne activité anti-radicalaire avec diminution hautement significative
(p<0,001) de 'cedeme des souris albinos a la dose (200 mg/kg) par rapport a
I'huile témoin et les figues seules (74,62%) a la 4°™¢ heure.

Le deuxieme objectif des travaux entrepris au cours de cette thése visait a
établir un modéle représentatif de la conservation des figues séches dans I'huile
d'olive. Il se base essentiellement sur des masses différentes des figues séches
(1, 3, 5, 7,9 figues) dans des volumes différents de I'huile d’olive (10, 25, 50, 100,
150 ml). L'évolution des teneurs en AG de I'huile d’olive indiqgue une augmentation
significative (p < 0,05) des concentrations des AGS et AGPI (entre 0,5 a 8%) par
contre une diminution significative (p < 0,05) des concentrations des AGS et AGPI
(entre 0,5 & 7%), tous les extraits analysés sont riche en composés phénoliques et
nous avons pu identifier dix-sept composés par HPLC. Les meilleurs coefficients
de diffusion ont été enregistrés par les macérates dans le rapport (9F/50ml) avec
une valeur de k=18,5x10" g/s. Par contre les faibles coefficients de diffusion ont
été enregistrés par les macérates dans le rapport (1F*100 et 150ml) avec une
valeur de k=1,497x1013g/s.

Mots-clés : Transfert de masse, Figues, huile dolive, paramétres
physicochimiques, composés phénoliques, activité antioxydante, activité anti

inflammatoire.



ABSTRACT

The methodology in the first part is to evaluate the physicochemical parameters,
quantification of phenolic compounds, evaluation of antioxidant and anti-
inflammatory activities of two varieties of dried figs (Abrkane and Taamrioute),
extra virgin olive oil of the variety Sigoise with a ratio (150mg/80ml). The results
allowed to classify the control oil, the two remaining oils in the extra virgin
category, the dried figs presented good physicochemical and biochemical qualities
before and after maceration. A highly significant increase in PPT (p<0.001) up to
605.63+0.42 and 479.29+0.68 mg/100g of MFN and MFB respectively on the other
hand a significant decrease (p<0.05) with a level of 312.19+£0.95 and 410.92+0.71
mg /100 g of MSHRFN and HRFB respectively. Black fig macerates showed the
best reducing power and good antiradical activity with highly significant (p<0.001)
decrease in edema of albino mice at dose (200 mg/kg) compared to control oil and
figs alone (74.62%) at 4th hour.

The second objective of the work undertaken during this thesis was to establish
a representative model of the conservation of dry figs in olive oil. It is essentially
based on different masses of dry figs (1, 3, 5, 7, 9 figs) in different volumes of olive
oil (10, 25, 50, 100, 150 ml). The evolution of GA contents in olive oil indicates a
significant increase (p < 0.05) in the concentrations of SFA and PUFA (between
0.5 to 8%) on the other hand a significant decrease (p < 0.05) in the
concentrations of SFA and PUFA (between 0.5 to 7%), all the extracts analysed
are rich in phenolic compounds and we were able to identify seventeen
compounds by HPLC The best diffusion coefficients were recorded by the
macerates in the ratio (9F/50ml) with a value of k=18.5x10-7 g/s. On the other
hand the low diffusion coefficients were recorded by macerates in the ratio
(1F*100 and 150ml) with a value of k=1.497x10-13g/s

Keywords : Mass transfer, dried figs, olive oil, physicochemical parameters,
phenolic compounds, antioxidant activity, anti inflammatory activity
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INTRODUCTION GENERALE

Depuis des siecles, l'olivier (Olea Europaea) et le figuier (Ficus Carica)
sont compagnons de la vie des Hommes. L'huile d'olive et la figue sont les plus
anciennes huile alimentaire et fruit connues. De nos jours, de nombreuses
études scientifiques confirment l'importance d'une alimentation saine sur la
santé. C'est pourquoi, ces deux matrices alimentaires, piliers du régime
Méditerranéen, font l'objet de nombreuses recherches pour confirmer les

vertus ancestrales qui leur sont attribuées [1]

L’huile d'olive représente la principale source de matiére grasse dans la
cuisine des pays du bassin Méditerranéen [2]. Elle est largement appréciee
pour ses avantages nutritionnels liés a I'équilibre optimal entre les acides gras.
Elle se compose de 72% d’acides gras mono- insaturés (AGMI), 14% d’acides
gras polyinsaturés (AGPI) et 14% d’acides gras saturés (AGS) [3,4], ainsi qu’a
leur richesse en antioxydants (jusqu'a 16g/kg) représentée par les actéosides,
hydroxytyrosol, tyrosol et les acides phénilpropioniques [5,6] et d'autres
composés importants dans la prévention et le traitement du cancer, des
maladies inflammatoires et cardiovasculaires [7,8]. lls sont également utilisés
comme additifs dans les différentes industries: Agroalimentaires,
pharmaceutique et cosmétique [9,10]. C’est 'une des huiles végétales les plus
anciennes et la seule qui peut étre consommée sous sa forme brute sans
traitement préalable [11,12].

La figue est un fruit typique des pays Méditerranéens, consommeée fraiche
ou seche, elle offre un éventail de substances qui renforcent la santé humaine
et a valeur nutritionnelle élevée selon sa composition riche en micronutriments
divers. Elle représente une grande richesse en glucides, [13,14] un faible
apport en lipides et une absence de cholestérol [15]. C’est un fruit trés riche en
minéraux qui rétablit efficacement I'équilibre alimentaire et joue un réle laxatif
dd a sa teneur en fibres [16,17].

De par leurs activités antioxydantes, les substances bioactives de la figue
interviennent dans la protection de la santé contre diverses pathologies telles

que le cancer, les maladies cardiovasculaires et neurologiques qui sont liées



18

généralement au stress oxydatif [18,19]. Elle est utilisée comme un
antipyrétique et calmant des douleurs, soigner 'anémie et les hémorroides
grace a sa richesse en fer [20]. Le concentré présente un effet sur le diabete et
la clarification des reins et du foie [21]. Elles sont également utilisées pour
traiter lictére [22]. Le latex de figuier est utilisé comme un calmant et
anthelminthique [23]. Les racines sont utlisées dans le traitement de

leucodermie et les inflammations fungiques tel que 'herpés [24,25].

De nombreux travaux scientifiques ont déja montré les effets bénéfiques de
I'ajout des métabolites secondaires dans 'huile d’olive et pourraient contribuer
de maniere significative a la stabilisation du produit lui-méme et a la santé des
consommateurs ; nous pouvons citer le travail de Valle Prieto et al [26] qui ont
ajouté des coronoides extraites des épinards, I'étude de Rubio et al [27] qui ont
incorporé l'huile de graines de lin pour augmenter le taux des acides gras
polyinsaturés. Achat et al [28] ont également testé la stabilisation de l'huile

d'olive en ajoutant des antioxydants naturels issus des feuilles d'olivier.

La macération de figues séches dans I'huile d’olive constitue et symbolise un
aliment ancestral assez connu dans notre pays et particulierement en région de
Kabylie (Béjaia, Bouira, Tizi-ouzou...) et qui est consommé depuis la nuit des
temps. Cet aliment est commercialisé par plusieurs producteurs en se basant sur
une maceération conventionnelle. Peu de travaux ont été reéalisés sur les activités
biologiques de I'ajout des figues séches a huile d’olive. A notre connaissance,
aucune étude n'a été signalée dans la littérature concernant: I'étude de
cinétiques de transferts de matiére entre la figue séche et I'huile d’olive en
meélange, étude de l'activité anti-inflammatoire, activité anti oxydante et études
des caractéristiques physico chimiques de maceérates des figues seches et de

I'huile restante de macérates.

A cet effet, nous avons entrepris une étude sur deux variétés de figues
seches (Aberkane de couleur noire , Taamrioute de couleur blanche ) séchées
traditionnellement et sur Thuile d’olive extra vierge de la variété (Sigoise)

obtenue par systéme d’extraction artisanale et I'effet de leur macération en
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utilisant le fruit entier et coupé en morceaux. Nous avons tenté de contribuer a
sa valorisation en établissant une relation entre sa composition chimique et ses
activités biologiques (anti-oxydante et anti-inflammatoire) et relativement a leur
teneur en métabolites primaires et secondaires (polyphénols) des figues

séches et 'huile d’olive seules et apres 90 jours de macération.

Le premier objectif de ce travail était d’étudier les mécanismes de transfert de
matiére entre la figue et I'huile d’olive et vise a mettre au point un modele
global de conservation des figues seches dans l'huile d’olive qui se base
essentiellement sur le nombre des figues séches (1, 3, 5, 7, 9 figues) dans des
volumes différents de I'huile d’'olive (10, 25, 50, 100, 150 ml). Donc au total, 20
expériences ont été réalisées pour faire une étude comparative en vue de
proposer un produit conditionné riche en métabolites secondaires destiné
directement aux consommateurs. Pour répondre aux objectifs fixés a ce travail,

nous l'avons structuré comme suit :

La premiére partie de cette thése concerne une synthése bibliographique qui
est subdivisée en trois chapitres :
» Le premier couvre des généralités sur lolivier, I'huile dolive et

I'enrichissement de I'huile d’olive.
» Le deuxiéeme engendre des généralités sur le figuier et la figue seche.

> Le troisieme traite le transfert de matiere entre deux phases solide et
liquide.
La deuxieme partie de cette thése s’étend sur trois axes majeurs.

by

> Le premier axe est consacré a une caractérisation photochimique,
nutritionnelle et thérapeutique (activité anti oxydante et anti
inflammatoire) des figues seches, ainsi L'évaluation de la qualité de
I'huile d'olive de la variété « Sigoise ». avant et apres la macération.

> Le deuxieme axe englobe une Comparaison de la composition
phénolique et acidique de I'huile avant et aprés la macération.

> Le troisieme axe consiste a valider un modele de transfert de matiere
depuis I'huile d’olive aux figues séches et vice versa et donc de proposer
un modeéle de diffusion moyennant les lois de Fick avec les variations de
nombre des figues et le volume de I'huile.

Enfin une conclusion générale regroupe les principaux résultats auxquels cette
étude a abouti avec des recommandations et perspectives pour sa continuité.
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CHAPITRE 1

GENERALITES SUR L’OLIVIER ET L’HUILE D’OLIVE

1.2 Généralités sur l'olivier

1.1.1. Origine de I'olivier

L’olivier est I'arbre le plus atypique du bassin Méditerranéen de la famille des
Oléacées, il est considéré comme étant I'un des plus anciens produits de
I'agriculture et cultivé depuis prés de 3500 ans. Dans les régions de climat
Méditerranéen, il produit des fruits comestibles dont on extrait une huile spéciale
appelée « I'huile d’olive » [29].

Le berceau de l'olivier fut vraisemblablement I'Asie Mineure ou la Crete. Les
premieres traces que l'on a de cet arbre datent de 37 000 ans avant J. C, sur des
feuilles fossilisées découvertes dans les iles de Santorin, en Gréce. Bien que les
historiens et les archéologues ne soient pas unanimes sur le pays d'origine de
l'olivier, cet arbre a incontestablement trouvé en Méditerranée des conditions
naturelles, principalement climatiques, auxquelles il s'est parfaitement adapté [30].

Des 3000 avant J-C, l'olivier fGt cultivé dans le croissant fertile, aire englobant
I'Egypte, la Syrie, la Palestine et la Phénicie. Des fouilles archéologiques
confirment, par la découverte de stéles, de fresques et de jarres une intense
activité née de la culture de I'olivier et du commerce de I'huile en Crete, sur les iles
et les rivages égéens dés ce 3 ¢™e millénaire [31].

Vers 1600 avant J-C, les Phéniciens diffusent l'olivier dans toute la Gréce. A
partir du 5 ™ siécle avant J-C, sa culture s'est étendue a tout le bassin
méditerranéen en passant par la Lybie, la Tunisie, la Sicile puis en Italie [32]. Les
Romains, lors de leurs conquétes, poursuivent la propagation de I'olivier dans tous
les pays cétiers de la méditerranée [32]. En Algérie, la culture de I'olivier remonte
a la plus haute antiquité. En effet, I'huile d'olive faisait I'objet d'un commerce
intense entre I'Algérie et Rome, durant I'époque romaine et constituait 'une des
bases essentielles des activités économiques des populations rurales. Des
historiens et géographes, tels que Polybe au ler siécle avant J.-C, Idrissi au Xe
siecle et Marmole au XVle siécle, décrivaient avec admiration les olivettes qui

assuraient la prospérité de I'Algérie. [33].
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1.1.2 Systématique de l'olivier

L'olivier (Olea europaea L) est une variété domestique de l'oléastre qui
appartient a la famille des Oléacées. Il comporte 30 espéces différentes, 'espéce
(Olea europea L) est la seule espece dont les fruits sont comestibles.

Systématiquement selon Breton et al [29]. . I'olivier est classé comme suit:

L’Embranchement  permaphytes

S/embranchement  Angiospermes

Classe Eudicotyledones
Sl/classe Astéridees
Ordre Lamiales
Famille Oleaceae

Genre Olea

Espéces Olea europea L.

|.1.3 Caractéristigues biologiques et morphologiques

L’olivier est un arbre qui peut atteindre non taillé une longueur de 10 a 15 m de
haut. Des branches tortueuses aux nombreux rameaux arrondis a feuilles
oblongues, lancéolées (Figure 1.1). Fleurit entre mai et juillet suivant la variété en
grappes terminales ou auxiliaires donnant des fruits pendants, gros, a formes
variées. Sa trés longue culture le rend plus adapté

Les racines de l'olivier présentent une importante capacité d'exploitation du sol.
Leur développement est étroitement li€ aux caractéristiques physico-chimiques de
ce dernier, au climat et au mode de conduite de I'arbre [34].

La structure du port de I'olivier varie avec la variété et les conditions du milieu. A
maturité, le tronc au départ verdoyant, régulier et lisse devient irrégulier, noueux,
tortueux et marqué de reliefs longitudinaux. Les branches sont insérées dans le
tronc, elles portent les rameaux sur lesquels naissent les bourgeons (ramification
de 'année) [34].
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Figurel.1l : Morphologie du I'olivier : (A) Arbre de l'olivier, (B) systéme racinaire de
I'arbre, (C) Le tronc de l'arbre, (D) les feuilles et les fleurs et (E) les olives noires et
vert

Les feuilles portées sur les rameaux présentent une position opposée, elles sont

de petite taille (de 3 a 8 cm de long et de 1 a 2,5 cm de large), de durée de vie
moyenne de deux années et demie.

Les fleurs sont petites avec une symétrie réguliére et un calice constitué d’'un
ensemble de sépales, la couronne est composée de quatre pétales blancs ou
blancs jaunatres unies a la base. Les étamines sont en nombre de deux. Au
centre de la fleur, existe le pistil qui est composé par un ovaire, le style et le
stigmate. L’ovaire est composé de deux loculés ou cavités ; chacune constituée
de six ovules dont chacune forme un sac embryonnaire aprés la division cellulaire
[36].

Le fruit de l'olive est une drupe, dont la peau (épicarpe) est recouverte d'une
matiére cireuse imperméable a l'eau (la pruine), avec une pulpe (mésocarpe)
charnue riche en matiere grasse stockée durant la lipogenése, de la fin ao(t
jusqu'a la véraison. D'abord vert, il devient noir a maturité compléete. Le noyau trés
dur, osseux, est formé d'une enveloppe (endocarpe) qui se sclérifie I'été a partir de
la fin juillet, et contient une amande avec deux ovaires, dont |'un est généralement

stérile et non-fonctionnel [37].
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Figurel. 2 : Composition de l'olive [23]
[.1.4 Répartition géographique

1.1.4.1 Dans le monde

L'olivier est aujourd’hui cultivé dans toutes les régions du globe se situant entre
les latitudes 30° et 45° des deux hémispheres, des Amériques (Californie,
Mexique, Brésil, Argentine, Chili), en Australie et jusqu'en Chine, en passant par le
Japon et I'Afrique du Sud.

On compte actuellement plus de 900 millions d'oliviers cultivés a travers le
monde, mais le bassin méditerranéen est resté sa terre de prédilection, avec prés

de 95% des oliveraies mondiales [38].

1.1.4.2 En Algérie

En Algérie, I'huile d’olive joue un réle économique et social majeur. Le potentiel
oléicole est concentré dans les régions montagneuses et se répartit typiquement
dans trois régions : le Centre Nord, principalement Tizi-ouzou, Bouira et Bejaia
avec 54,3 % de la surface totale, I'Est (Jijel, Guelma, Skikda, et Mila) avec 28,3 %
et 'Ouest qui occupe a peine 17% de la production oléicole (Tlemcen, Sig et
Mascara) [39]. L’Algérie dispose de 32 millions d’arbres d’oliviers, dont 80% sont
destinés a la production d’huile d’olive. Mendil et al [39], ont estimé 55.000 a
70.000 tonnes/an . Aujourdhui le verger oléicole Algérien, couvre plus de 450
mille hectares de la superficie avec un nombre d’oliviers atteignant les 6200000
arbres [39].
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A I'heure actuelle, on compte des centaines de variétés (Tableau 1.1) dans

chacun des principaux pays oléicoles méditerranéens ou sont encore cultivées de

tres anciennes variétés [40]. Elles se répartissent en trois catégories : Les variétés

a l'huile qui sont principalement destinées a I'extraction de [I'huile et sont

caractérisées par un rendement variable 12 - 18 %. Les variétés, dont les fruits,

sont destinées a la consommation directe, olives de table. Les variétés a double

aptitude sont celles qui peuvent étre utilisées soit pour I'extraction de I'huile soit

pour la production d’olives de table.

Tableau 1.1 : principales variétés d’olivier cultivées dans le monde [40].

Pays Variétés Utilisation Pays Variétés Utilisation
Arauco Huile+Table Picholine marocaine

Argentine Arbequina Huile Maroc Huile +Table
Picual Huile Huile

Espagne Hojiblanca Huile+Table Huile Italie Frontoio Moraiolo Huile
Cornicabra Huile Leccino Huile
Lechin Table+Table Coratina Huile
Manzanilla Huile Carolea Noccellara Huile
Verdalde Badajoz  Huile Belice Huile
Empeltre Huile Itrana Huile +Table
Arbequina Huile +Table Ascolana tenera Huile +Table

Etats-Unis Manzanilla Huile de Table
Mission Huile de Table Liban Soury Huile +Table
Picholine Huile de Table Al-Zeiti

France Tanche Huile de Table Syrie Al-Sorani
Aglandau Huile Al — Doebly
Koroneik Huile Ayvalik Huile

Grece Conservolia Huile de Table Turquie Cakir Huile
Kalamata Huile de Table Gemlik Huile de Table
Mastoidis Huile Memecik Huile de Table

Dornat Huile de Table

Galega Huile+Table Chemlali Huile

Portugal Carrasquenha Huile+Table Tunisie Chetoui Huile
Redondil Huile +Table Meski Huile de Table
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Les travaux sur la caractérisation réalisés par [39].ont permis de classifier 72

variétés autochtones dont 36 sont homologuées, le reste est en cours de

réalisation (tableau 1.2). L'activité compte prés de 1650 huileries, dont seulement

165 huileries modernes [39]. Dans ce contexte, I'Algérie vise a moderniser et

développer le secteur oléicole dans le but d’améliorer la qualité et la quantité

d’huile d’olive produite.

Tableau 1.2: Les principales variétés d’oliviers cultivées en Algérie [40].

Variétés Aire de culture  Importance Destination Observations
Sigoise Ouest Algérien 25% Table la conservation et I'huilerie, rendement
+ Huile élevé en huile, variété autofertile

Cornicabra Ouest Algérien 5% e Table + Huile Trés bon pollinisateur de Sigoise
Originaire d’Espagne

Sevillane Ouest Algérien 3% Huile de Table  Trés intéressante par le gros calibre des
fruits

Chemlal Centre Algérien  10% Huile Résiste en culture séche. Inconvénients :
autostérile, floraison tardive

Azerad] Centre Algérien  15% Table + Huile Trés bon pollinisateur de Chemlal

Bouchouk la Centre Algérien 2% Table +Huile Intéressante pour la région de Bougaa

Fayette

Boukhenfas Centre Algérien 2% Huile la station de Sidi-Aich

Limli Est Algérien 8% Huile Conseillée dans la région de jijel & Sidi-
Aich

Blanquette Est Algérien 20 % Table +Huile la région de jijel & Sidi-Aich

Rougette Est Algérien 12% Huile la région de jijel & Sidi-Aich

Neb Djmel Sud Est Algérien 5% Table + Huile Variété des régions présaharienne

Frontoio Centre et Est 1% Huile Bon pollinisateur de Chemlal

Coratina Centre et Est 1% Huile trés rigoureuse et tres productive

Longue de CentreetQOuest 5% Table +Huile Tres localisée dans la région de Miliana

Miliana

Ronde de Centre et OQuest 5% Table +Huile Trés localisée dans la région de Miliana

Miliana

Picholine Ouest du pays 30U Huile commune avec la Sigoise

Marocaine

Ascolana Ouest - Huile de Table excellente et réguliére. Résiste au froid.
Pourrait avoir un grand avenir en Algérie

Hamma de Est Algérien - Huile de Table la conservation, nécessite des irrigations.

Constantine.

Bouricha Est Algérien 5346 % - - Huile Cultivée dans les régions a forte

(Collo-Oued EI
Kebir)

pluviométrie
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L’Algérie dispose d’'un patrimoine constitué de 164 cultivars autochtones et
introduits dans toute la méditerranée, représentés majoritairement par des vieux
arbres. Son profil variétal est constitué particulierement de deux variétés plus
dominantes, «Chemlal» et «Sigoise» avec des variétés populaires «Aberkane»,

«Limli» et « Azeradj» [39].

1.1.6 Conditions de stockage des olives

Il est recommandé de conserver les olives en couches fines dans des locaux
frais et bien aérés et de les triturer dans un délai de deux a trois jours aprés la
récolte [40], afin de retarder leur processus de fermentation qui provoque a son
tour 'augmentation de l'acidité libre, la diminution du contenu phénolique et
'augmentation de la teneur en alcool total, ce qui détériore la qualité des huiles
produites [41].

Les changements de température de conservation des olives favorisent la
dégradation de l'huile. En effet, une huile provenant de fruits stockés a 5°C plus
de 28 jours conserve les mémes qualités sensorielles et chimiques initiales qu’une
huile extraite immédiatement aprés la récolte [42]. En revanche, la qualité de
I'huile extraite de fruits stockés pendant sept jours a température ambiante s’avére

tres inférieure [43].

1.2. Généralités sur I'huile d’olive

L’huile d’olive est un jus de fruit de l'olivier (Olea Europaea), elle a bien acquis
une place primordiale dans le régime alimentaire méditerranéen. Elle est trés
connue par ses vertus et ses effets bénéfiques sur la santé humaine._Elle possede
une dimension patrimoniale, une valeur marchande et une valeur d’usage
strictement liée a la domestication et aux modéles de développement économique
[44]. Le secteur de I'huile d'olive est donc un secteur économique stratégique qui
joue un réle important sur le plan international.

Au cours de ces derniéres années, I'Algérie a fait beaucoup de progrés dans le
but d’améliorer et de préserver la qualit¢é des huiles dolives Algériennes.
Contrairement aux autres huiles végétales, I'huile d'olive ne requéte aucune étape

de raffinage ni aucune transformation chimique.
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1.2.1. Technologie d’élaboration de 'huile d’olive

La qualité de I'huile d’olive vierge est tributaire de nombreux facteurs, allant du
stade de la culture de l'olivier, aux étapes successives de récolte, de stockage et
de transformation des olives [45]. Les principales étapes d’extraction sont décrites
comme suit :

> Cueillette des olives

Les olives destinées a I'huilerie sont cueillies a pleine maturité, assurant un
meilleur rendement en huile. Toutefois, elles doivent étre cueillies avant que la
coloration n'atteigne le noyau, afin d'éviter une acidité de I'huile trop élevée [49].
La récolte peut s'effectuer manuellement ou mécaniquement. La cueillette a la
main est l'opération qui convient le mieux pour obtenir la meilleure qualité de
I'huile vierge car les olives sont cueillies sélectivement selon leur degré de
maturité [46].

» Effeuillage

Quel que soit le mode de cuelllette, les olives sont ensuite triées et
débarrassées grossierement des feuilles, brindilles, lichens et de la terre [46].
L’entrainement des feuilles dans les étapes ultérieures communique a I'huile une
forte saveur astringente et une teneur plus élevée en chlorophylle ce qui la
rendrait plus sensible a I'oxydation [47]. L'effeuillage des olives peut étre effectué
manuellement ou a l'aide d'un systeme rectangulaire en fils de fer ou encore par

des machines effeuilleuses-laveuses en méme temps [46].

Figurel.3 : Les principales étapes d’extraction de 'huile d’olive

(A) Récolte a la main, (B) Trie au crible statique, (C) Effeuillage et lavage des olives, (D) Pate d’huile en
mélange a l'interieur d un malaxeur , (E) phases liquides séparée par le decanteur , (F) les grignons des
olives
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» Lavage

Il s'agit d'une opération fondamentale pour éviter les problémes suivants : une
interférence des terres avec la couleur et les autres propriétés organoleptiques de
I'huile (godt terreux). Une baisse du rendement d'extraction, sachant que I'argile
accompagnant les olives absorbe pres du quart (25%) de leur poids en huile. A
défaut de disposer de laveuses appropriées pour leur lavage, ce dernier peut étre
effectué de maniére statique sur une aire cimentée [47].

» Broyage

Le broyage est une opération importante lors de l'extraction de I'huile d'olive
vierge, il permet de dilacérer les cellules et libérer la plus grande quantité de I'huile
existante dans l'olive [6]. Beaucoup de concasseurs sont disponibles :

- Broyeur a meule en pierre : c’est un systéme discontinu habituellement
ouvert a I'air, il tourne a une vitesse de rotation tres lente (15 r.p.m). Par
conséquent, donnera une huile d'olive plus oxydée [48].

- Broyeur métallique : il est utilisé dans le systeme continu, il tourne a une
vitesse de rotation élevée (2800 r.p.m). On distingue des broyeurs

métalliques a marteaux, a dents ou a disques, a rouleaux. Ce systeme

est fiable pour I'extraction de I'huile d'olive. Il permet une extraction haute des
composés amers et des substances astringentes [49].

» Malaxage

Le malaxage est concu pour favoriser la coalescence des gouttelettes d'huile
en des gouttes plus grosses en les rendant facilement séparables a un stade
ultérieur. Il est réalisé dans des malaxeurs a vis ou a péale pendant une durée de
15 a 40 min, a environ de 28°C. La pate malaxée est additionnée d'eau tiéde
(50%). Si la température de la pate dépasse 28°C pour une durée maximale de 45
minutes, il en résulte la dégradation des composés phénoliques. En effet, I'huile
sera faiblement fruitée [50].

» Séparation de la phase huileuse

Une fois la pate dolive homogénéisée et la coalescence effectuée, I'étape
suivante consiste en la séparation de la phase solide de la phase liquide. Deux
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systemes de séparation des phases sont utilisés : un systéme de presse et un
systéme de centrifugation horizontale [51].

1. Procédé discontinu ou systéme a presse

L’extraction de I'huile est effectuée par des presses hydrauliques ou la pate est
placée dans des doubles disques appelés « scourtins » puis pressée. La

séparation des deux phases se fait par une simple décantation. Les sous-produits
de cette opération sont le grignon brut et le moQt [52].

|
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: ' 4 3
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Figure 1.4 : Procédés d’extraction de I'huile d’olive : (a) Systemes d'extraction
traditionnelle. (b) Systémes d'extraction moderne [56].
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2. Procédé continu ou systeme a centrifugation

Ce procédé est différent du systéme précédant, I'extraction de I'huile d’olive se
fait a travers des phases successives contrairement au procédé discontinu. Les
phases liquides et solides sont séparées par centrifugation donnant le grignon et
le modt. Ce dernier subit a son tour une centrifugation pour séparer 'huile des
effluents d’huileries d’olive [53]. On distingue deux types de procédés continus :

- Procédé continu a deux phases

L’extraction est réalisée en une seule étape a I'aide d’'un décanteur horizontal a
force centrifuge. Le décanteur sépare I'huile et mélange le grignon et les eaux de
végétation en une unique phase de consistance pateuse appelée grignon humide

ou grignon a deux phases [54].

- Procédé continu a trois phases

L’extraction se réalise a deux temps, elle consiste en une séparation des
phases solide/ liquide (grignon/huile et margine) qui est réalisée par centrifugation
a axe horizontal, puis une séparation des phases liquide/liquide (huile/margine)
par centrifugation a axe vertical. Les produits résultant de ce processus sont I'huile
(93% d'huile, 6% d’eau et 1% de solide), margine (89% d'eau, 10% de solide et
1% d'huile) et grignon (63% d'eau, 3% d’huile et 44% de solide). Ce systéme a
besoin d'avoir une couche d'eau libre pour faciliter I'extraction de I'huile contenant

le moins d'antioxydants [55].

1.2.2. Classification des huiles d’olive

Différents paramétres a savoir I'acidité, I'indice de peroxyde, I'absorbance dans
'UV TI'huile et les caractéristiques organoleptiques caractérisent la qualité et
distinguent différentes catégories des huiles d’olive [56].

1.2.2.1 Les catéqgories d’huiles d’olive

1.2.2.1.1 Huiles d’olives vierges

Ce sont des huiles obtenues uniqguement par des procédés mécaniques ou
d'autres procédés physigues dans les conditions thermiques n'entrainent pas une

altération de leurs propriétés, et n‘ayant subi aucun autre traitement autre que le
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lavage, la décantation, la centrifugation et la filtration. On distingue :

1. Huile d'olive vierge extra : C’est une huile d’olive vierge dont 'acidité libre
exprimée en acide oléique est au maximum de 0,8g pour 100g [56].

2. Huile d’olive vierge : C’est une huile d’olive vierge mais sans le qualificatif
"Extra", dont l'acidité libre exprimée en acide oléique est un peu plus
élevée, au maximum 2 g pour 100g avec des défauts organoleptiques [56].

3. Huile d’olive vierge courante : C’est une huile d’olive dont I'acidité libre
exprimée en acide oléiqgue est au maximum 3,3 grammes pour 100
grammes et dont les autres caractéristiques correspondent a celles prévues
pour cette catégorie [56].

4. Huile d’olive lampante : C’est une huile non conforme en termes de qualité
et de pureté et non propre a la consommation. Elle est obtenue soit par un
raffinage partiel ou total (huile de grignon d'olive). L’acidité libre exprimée
en acide oléique est supérieure a 3,3 g pour 100 g, cette huile est destinée

aux industries de raffinage ou des usages techniques [56].

1.2.2.1.2 Huile d’olive raffinée

C’est une I'huile d’olive obtenue des huiles d’olive vierges par des techniques
de raffinage qui permet de garder la structure initiale glycéridique [64].

1.2.2.1.3 Huile d’olive usuelle

Cette huile est un coupage d'huiles d'olive raffinées et d'huiles d'olive vierges
propres a la consommation en I'état. Son acidité libre exprimée en acide oléique
est au maximum de 1 gramme pour 100 grammes et ses autres caractéristiques
correspondent a celles prévues pour cette catégorie [56]. Une autre catégorie
d'huiles peut étre mise en évidence ; il s'agit des huiles de grignons d'olive. Cette
huile est obtenue a laide d'un traitement par solvants ou d'autres procédés
physiques des grignons d'olive. Elle est commercialisée selon les appellations et
définition ci-apres :

1- Huile de grignons d'olive brute : C’est une huile destinée au raffinage en
vue de son utilisation dans l'alimentation humaine ou destinée a des
usages techniques.

2- Huile de grignons d'olive raffinée : C’est une huile obtenue a partir de I'huile
de grignons d'olive brute par des techniques de raffinage n'emportant pas

de modifications sur la structure glycérique initiale.
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3- Huile de grignons d'olive : C’est une huile constituée par le coupage d'huile
de grignons d'olive raffinée et d'huile d'olive vierge propre a la
consommation en I'état; un coupage ne peut, en aucun cas, étre dénommé
« huile d'olive » [56].

1.2.3. Composition de 'huile d'olive

L’huile d’olive vierge est un systéme chimique complexe constitué de plus de
250 composés. La composition de I'huile d’olive change selon la variété, les
conditions climatiques et I'origine géographique. Les constituants de 'huile d’olive
sont souvent classés en deux catégories :

» substances saponifiables (triglycérides, acides gras,) (de 96 a 98% de

I'huile).
» substances insaponifiables (de 2 & 4% de I'huile).

1.2.3.1. Fraction saponifiable

La fraction saponifiable est constituée d’acides gras et de leurs dérivés. Elle
représente environ 99% de I'huile et lui confére la plupart de ses caractéristiques
physiques, chimiques et métaboliques [57].

a) Acides gras

L’huile d’olive vierge se compose de 14% d’acides gras saturés (AGS), 72%
d’acides gras monoinsaturés (AGMI), et 14% d’acides gras polyinsaturés (AGPI)
[58]. Des normes telles que celle du Conseil Oléicole International régulent cette
variabilité en placant des limites hautes et basses sur les proportions de chacun
des acides gras (tableau 1.3).

Le principal constituant lipidique de [l'huile d'olive est un acide gras
monoinsaturé de la famille oméga-9: I'acide oléique représente a lui seul pres de
55 a 80% des acide gras de cette huile [60].

Les acides gras polyinsaturés représentent une fraction non négligeable de
I'huile et sont majoritairement représentés par 'acide linoléique oméga-6 et des
traces de l'acide a-linolénigue oméga-3, acides gras essentiels, indispensables
pour I'organisme. Les acides gras insaturés sont généralement de configuration
cis mais certains acides gras peuvent présenter une configuration spatiale trans,

notamment dans les produits issus des transformations industrielles [61].
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Acide gras Formule brute Codex Alimentarius (2003) COlI (2019)
Myristique C14:0 0,1 0,05
Palmitique C16:0 07,5-20 7,5-20
Palmitoléique C16 :1n-7 0,3-3,5 0,3-3,5
Heptadécanoique C17:0 0,5 <0,3
Heptadécenoique C17:1 0,6 <0,3
Stéarique C18:0 0,5-5,0 0,5-5,0
Oléique C18 :1n-9 55-83 55-83
Linoléique C18 :2n-6 35-21 35-21

o -Linolénique C18:3n-3 Non spécifier 1
Arachidique C20:0 0,8 0,6
Ecosanoique C20:1 Non spécifier 0,4
Béhénique C22:0 0,3 <0,2
Gadoléique C22:1n-9 Non spécifier Non spécifier
Lignocérique C24:0 <1,0 <0,2

b) Les Triglycérides

Les triglycérides sont les composants majoritaires de I'huile d’olive (95,4 %), les

diglycérides ne représentent qu’environ 1-2,8 % [62]. Les principaux triglycérides
de 'huile d’olive sont : la trioléine « OO0 » (40 a 60 %), la dioléopalmitine « POO
» (10 a 20 %), la dioléolinoléine « OOL » (10 a 20 %), la palmitooléolinoleine «
POL » (5 a 7 %) et la dioléostéarine « SOO » (3 a 7 %) [63].

1.2.3.2 Fraction insaponifiables

Les substances insaponifiables représentent I'ensemble des constituants
(naturels) qui ne réagissent pas avec un hydroxyde alcalin pour donner des
savons et qui, aprés saponification restent solubles dans des solvants classiques
des corps gras (hydrocarbures saturés, éthers diéthylique ou diisopropylique,
solvants chlorés, etc.). Ces substances représentent de 2 a 4% de l'huile et
constituent un mélange complexe de composés appartenant a des familles

chimiques diverses : Les hydrocarbures, les tocophérols (vitamine E), Les alcools
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triterpéniqgues et aliphatiques, les stérols, les composés phénoliques
(antioxydants), les chlorophylles et caroténe. Les constituants mineurs de I'huile
d’olive sont des indicateurs de son authenticité, de méme que ses caractéristiques

sensorielles [64].

1.2.3.2 1. Composés aromatigues

L’arbme distinctif de I'huile d’olive vierge est attribué a un large nombre de
composés de faible poids moléculaire, possédant une volatilité a température
ambiante, développés durant et aprés I'extraction de I'huile du fruit d’olive [65].
Ces composés sont majoritairement des produits d’oxydation des acides gras.

D’une maniére générale, les enzymes endogénes présentes dans lolive,
dégradent les acides gras par des voies de lipoxygénases et ces produits de
dégradation sont associés aux perceptions positives des arbmes de I'huile d’olive
[66]. Cependant, les produits de conversion de certains acides aminés,
d’oxydation chimique ou dus a des enzymes exogénes (activité microbienne) sont
généralement associés a des sensations défectueuses telles que la rancidité [66].

Plus de 120 composés volatils contribuent aux propriétés sensorielles positives
ou négatives de l'huile d’olive ont été identifiés [57]. On estime que plus de 70
composés contribuent au parfum et au goQt particulier de I'huile d’olive. lls sont

répartis en aldéhydes, alcools, esters, hydrocarbures, cétones et furanes.

1.2.3.2 2. Composés phénoligues

L’huile d’olive vierge renferme particulierement une quantité assez
remarquable en composés phénoliques appartenant a plusieurs classes [68]. Avec
une teneur qui varie de 50 a 1000 mg /Kg [68]. ou les polyphénols complexes
représentent 90% [69]. La fraction phénolique de I'huile d’olive vierge (tableau1,4)
dérive principalement de I'hydrolyse de l'oleuropéine et de ligstroside [70]. La
famille des secoiridoides est la principale fraction phénolique caractérisant les
plantes oléacées [71], tandis que les acides phénoliques, les alcools phénoliques,
les hydroxy-isochromans et les flavonoides constituent la fraction mineure des

composeés phénoliques de I'huile d’olive vierge [72].
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Les polyphénols conferent une grande stabilité oxydative de I'huile durant le

stockage [73]. L’hydroxytyrosol et l'oleuropéine sont les principaux composes

phénoliques exergcant une activité antioxydante. L’acétate d’hydroxytyrosol montre

une capacité plus puissante que celle d’oleuropéine et d’oleuropéine aglycone

[74].

En plus de l'activité antioxydante des polyphénols, il est bien connu que les

composés phénoliqgues non volatiles contribuent aux propriétés organoleptiques

des huiles d’olive vierges qualifiées d’étre ameéres, piquantes et astringentes [75].

Des études antérieures indiquent que l'intensité de 'amertume de I'huile d’olive

vierge est fortement liée a la présence des formes dialdéhydiques et aldéhydiques

d’oleuropéine aglycone et de ligstroside [76]. Le deacetoxy-ligstroside aglycone

est responsable de la sensation pigquante percu dans plusieurs huiles d’olive, en

revanche le deacetoxy-oleuropéine aglycone occasionne une sensation piguante

trés faible [77].

Tableau 1.4 : Les classes majeures des composés phénoliques de 'huile d’olive
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1.2.3.2 3. Tocophérols

Les tocophérols sont prédominants dans I'huile d’olive. lls jouent un réle
d’antioxydants naturels, ce qui contribue a la stabilité dans la qualité nutritionnelle
de 'huile d’olive [78]. Dans une huile d’olive de bonne qualité, les tocophérols se
trouvent sous forme libre, non estérifi€e avec une concentration supérieure a 100
ppm, dont 95% des tocophérols totaux sont présenté par le a-tocophérol [79]. Une
partie de ces composés phénoliques disparait au cours du raffinage surtout lors de

la désodorisation [80].

Les tocophérols collectifs d’huile d’olive sont : a, B, y et & tocophérols [81]. La
teneur totale en tocophérols dans les huiles d'olive est tres variable, elle dépend
de plusieurs facteurs tels que la variété d'olives [82], le degré de maturité du fruit
[83] , les conditions climatiques [84] et le procédé d'extraction de I'huile [85]. La
teneur en tocophérols a été reportée dans une gamme allant de quelques mg a
450 mg/kg d'huile dolive [86]. En association avec d’autres composes
phénoliques, Les tocophérols entrainent un effet antioxydant qui attribue a I'huile

d’olive sa stabilité oxydative [87]

1.2.3.2 4. Stérols

Les stérols sont des constituants essentiels des membranes cellulaires, ils se
trouvent aussi bien chez les animaux que chez les végétaux. La détermination de
la composition et la teneur en stérols servent a déterminer le type et 'authenticité
de l'huile d’olive [87]. La quantité totale de stérols dans I'huile d’olive extra vierge
varie de 1,13 a 2,65 mg/g. lls sont rencontrés dans I'huile d'olive sous forme libre
et estérifiée avec les acides gras. Le béta- sitostérol est le stérol prédominant
dans I'huile d’olive avec un taux variant de 90 a 95% du total.

Le campestérol et le stigmastérol comptent respectivement 3% et 1% du total
[86]. La fraction mineure des stérols regroupe le A 5-avénastérol, stigmastérol et
le cholestérol. Le triterpéne dialcools erythrodiol et 'uvaol sont aussi présents
dans I'huile d’olive avec des concentrations allant de 0,01 a 0,2 mg/g [87]. Les
stérols conférent une certaine stabilité a I'huile [88].
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1.2.3.2 .5. Les hydrocarbures

Le principal hydrocarbure de l'huile d’olive est le squaléne (CsoHso), un
triterpene qui apparait dans la voie de la biosynthése du cholestérol. Il représente
de 30 a 50 % des constituants mineurs de I'huile d'olive avec une teneur de 3 a 7
mg/g [89]. C’est un régénérateur probable de I' a-tocopherol, ce qui implique ainsi
une activité antioxydante de cet hydrocarbure polyinsaturé [90].

Outre le squaléne, I'huile d’olive contient aussi d’autres hydrocarbures, mais en
moindres quantités tels que le B-caroténe et d’autres a I'état volatil, il s’agit entre
autres de phénanthrene, pyréne, fluoranthréne, 1,2 benzanthracéne, chrysene et

périlene [91].

1.2.3.2.6 Les pigments (chlorophylles et caroténoides)

La couleur allant du vert-jaunatre a l'or de lhuile dolive est due
essentiellement aux chlorophylles et caroténoides présents dans le fruit [90]. La
composition et la teneur totale en pigments naturellement présents dans I'huile
sont des parameétres importants puisqu’ils sont corrélés a la couleur qui est un
attribut de base pour évaluer la qualité d'huile d'olive. Leur contenu dans I'huile
d'olive s'étend entre 1 et 20 ppm [91].

La fraction des chlorophylles (1 & 10 ppm) responsable de la couleur verte de
I'huile englobe la chlorophylle a et b et les phéophytines [92]. La chlorophylle est
un chlorine (quatre noyaux pyrroles en cercle), chélatant un atome de magnésium
au centre ainsi qu'un alcool a longue chaine ; le phytol. C'est la présence dans sa
structure de nombreuses doubles liaisons conjuguées qui permet une absorption
du rayonnement lumineux.

Les chaines latérales de chlorine sont variables et ceci entraine une
modification du spectre d'absorption entre les différentes familles de chlorophylles
[93]. Le B-caroténe et la lutéine sont les caroténoides les plus importants dans
I'huile d’olive a raison de 1,0 a 2,7 ppm et 0,9 a 2,3 ppm respectivement [94]. Les
chlorophylles et les caroténoides sont des composés considérés également
importants pour la conservation de la qualité des huiles comestibles, vu qu’ils sont

impliqués dans les mécanismes de 'auto-oxydation et de la photo-oxydation [95].
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1.2.4 Conditions de stockage de I'huile

L’huile d'olive est sujette a des modifications au cours de la période de

stockage. Une fois I'huile est obtenue, il est important de la stocker a I'abri de la
lumiére et dans un endroit frais a une température idéale se situant entre 15 et
25°C avec un minimum de contacts avec l'air. [96]. Comme il est préférable de
conditionner I'huile dans des récipients en acier inoxydable ou en verre et non en
matiere en plastique qui peut lui communiguer un mauvais godt [97].
Le stockage et la conservation constituent des facteurs importants pour la qualité
de l'huile destinée a la consommation. Les mauvaises conditions de stockage
occasionnent une augmentation significative de l'acidité, du K232 et du K270 [98]
et accélérent la photo-oxydation et l'auto-oxydation de [I'huile en réduisant
significativement sa teneur en chlorophylles et son contenu phénolique en fin de
stockage [100].

1.2.5 Intérét diététique et nutritionnel de 'huile d’olive

L’huile d’olive présente un impact sur le plan nutritionnel par la présence dans
sa composition d’'un acide gras mono-insaturé : I'acide oléique et de composants
mineurs qui sont présents a des teneurs plus élevées dans une huile vierge.

Les auteurs Gomez-Rico A. et al [102]. et Kratz M. et al [101] ont montré
gu’un régime riche en acides gras mono-insaturés, réduisait le cholestérol total et
le cholestérol des lipoprotéines de basse densité (LDL,) sans affecter le
cholestérol des lipoprotéines de haute densité (HDL) par rapport & un régime riche
en acides gras polyinsaturés. Le régime riche en acides gras mono-insaturés
augmente le cholestérol des lipoprotéines de haute densité, le régime riche en
acides gras mono-insaturé réduit le cholestérol total et les triglycérides.

En fait, les principaux effets digestifs de [I'huile d’olive portent sur le
fonctionnement biliaire : stimulation de la sécrétion hépatique de la bile par le foie
(cholérétique) et des propriétés cholagogues (stimulant la vésicule biliaire a se
contracter et a déverser dans le duodénum la bile indispensable a la digestion des
lipides [103]. De part sa teneur élevée en acide oléique, I'huile d’olive semble étre
selon Charbonier. A et al, la mieux tolérée par I'estomac, il diminue la pression du

sphincter inférieur de I'cesophage et s’élimine-le plus rapidement de I'estomac,
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c’est donc la matiére grasse qui entraine le moins de phénomeénes de reflux
gastrocesophagien et de stase gastrique.

L’huile d’olive est aussi trés conseillée pour la friture a cause de sa composition
en acides gras mono insaturés qui la rendent plus résistante a la chaleur. C'est
pourquoi elle peut étre réutilisée pour la friture sans subir d'hydrogénation ou
d'isomérisation, processus qui annulent les effets positifs sur le métabolisme des
lipides. C'est I'huile la plus Iégére et la plus savoureuse pour la friture des aliments
[104].

1.3 Enrichissement de I’huile d’olive

1.3.1 Introduction

Les aliments traditionnels ont joué un rdle majeur dans les traditions de
différentes cultures et régions depuis des milliers d'années. lls comprennent des
aliments qui ont été consommés localement et régionalement pendant une
période prolongée [105]. Sur le plan économique, les aliments traditionnels sont
plus consommés par comparaison aux colts élevés des aliments magasiniers,
surtout dans les endroits éloignés. Les aliments traditionnels sont de riches
sources d’éléments nutritifs répondant bien aux besoins alimentaires des
populations.

En Algérie, les figues séches et I'huile d’olive sont les principaux produits
traditionnels. Malheureusement, dans la plupart des pays dans le monde, certains
aliments traditionnels risquent de disparaitre en raison des modes de vie modifiés.
Par conséquent, il est important de les étudier pour préserver leurs cultures.

L'huile d'olive, principale source de matieres grasses dans lalimentation
meéditerranéenne, est une bonne matrice pour les processus d'enrichissement,
non seulement en tant que produit de la consommation directe, mais aussi en tant
gu'ingrédient dans les nouveaux aliments [106].

Afin d’assurer un apport optimal en polyphénols par I'alimentation habituelle et
la production de l'huile d’olive enrichie en polyphénols bioactifs bien connus,
différentes sources de substances bioactives naturelles peuvent étre
potentiellement utilisées pour enrichir I'huile d'olive principalement des feuilles

d'olivier et des grignons d’olives, ou d'autres composés de plantes et de léegumes,
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principalement des herbes et les épices [107]. Le développement de ces huiles
d'olive fonctionnelles peut aider a prévenir les maladies chroniques et améliorer la
qualité de vie de nombreux consommateurs réduisant les colts des soins de
santé [108].

1.3.2. Procédure d’enrichissement d’huile d’olive

L’enrichissement de I'huile d’olive avec d’autres substances est assuré par

différents procédés dont on peut distinguer :

a. Enrichissement par infusion (macération)

Une méthode de macération traditionnelle pour enrichir I'huile d’olive et qui
consiste a dissoudre des matériaux naturels contenant des antioxydants et des
composés aromatiques tels que les herbes, les épices et les fruits , dans la phase
huileuse, requérant une durée de temps prolongée et une température ambiante .
Egalement connue sous le nom de macération et d'extraction solide- liquide. Ce
type d’enrichissement requiert beaucoup de temps pour permettre I'extraction des
composés d’intérét, a la fois saveurs et / ou bioactifs dans la phase huileuse
dépendamment de la solubilité de chaque composé.

b. Co-traitement

Il consiste au rajout d'herbes ou d'autres matieres végétales a la pate d'olive
avant I'étape de malaxage et cela peut étre favorisé par I'utilisation des ultrasons

avant le malaxage de la pate d’olive [118].

c. Enrichissement assistée par ultrasons

L'application des ultrasons dans le processus de la diffusion des composés
fonctionnels dans I'huile d’olive accélére I'extraction de composés aromatiques ou
bioactifs dans l'huile d’olive. Le temps de traitement est donc réduit avec un
rendement meilleur [119]. Ces dernieres années différentes études utilisent I'huile
d’olive comme un solvant d’extraction des substances d’intérét a partir de
différents matrices végétales et cette extraction est favorisé et acceélérée par

I'application des ultrasons [120].
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Tableau 1.5. Résumé des travaux récents sur l'effet d'enrichissement de I'huile

d'olive
Type d’huile | Procédure Matiere Caractéristique ajouté références
d’olive appliqué brute
la capacité antioxydante de I'huile enrichie est | Sahin et al.
Huile d’olive | Extraction Feuilles presque 2,5 fois supérieure a celle de I'huile [109].
raffinée liquide-liquide d’olive non traitée. Amélioration des teneurs en
tocophérol, en caroténoide en chlorophylle et
en peroxyde.
Macération
Huile d’'olive | assisté par Basilique Amélioration de la qualité sensorielle Veillet et al.
ultrason [110].
Feuilles et Amélioration de la composition en composés Sanchez de
Huile d’olive | Extraction grignon phénoliques Medina et
raffinée liquideliquide d'olive al. [111].
Liquide liquide Olive cake Teneur plus élevé en flavonoides, activité
Huile d’olive | Extraction et Thyme antioxydant et la stabilité oxydative. Diminution | Rubio et al.
vierge ultrason (thymus de l'indice amer Améliorer I'acceptation du [28].
Zygis) consommateur improuve.
Radical de balayage a plus grande capacité. Achat et al.
Huile d’olive | Macération Feuilles Une stabilité amélioré la dégradation [26].
extra vierge assisté par d’olive thermique. Concentration plus élevé de
ultrason I'oleuropein et a-tocophérol.
Extraction solide | ail,piments, Teneur plus élevé en vitamine E. La quantité des
Huile d’olive | liquide laurier, origan | polyphénols reste constante. Sousa et al
et poivre etal. [112].
Huile d’olive | Liquide - liquide | Thymbra Améliore la stabilité oxidative Miguel et
capitata al. [113].
Myrte Myrtus Dairi et al.
Huile d’olive | Liquide liquide communis Améliore la composition antioxydant et la [114].
vierge Et macro onde stabilité a I'oxydation
Améliorer I'enrichissement en vert de I'huile Pefalvo et
Huile d’olive | Agitation Feuilles d'olive vierge par l'origan. Teneur plus élevé al. [115].
vierge vertical d’origan en antioxydant naturel. Augmenté la capacité
antioxydant
Huile d’olive | Macération par | la pate augmenté de maniére significative le contenu Leone et
vierge micro-ondes d'olive phénolique total al.. [116].

1.3.3. Les bienfaits d’enrichissement de I'huile d’olive vierge

L’enrichissement de I'huile d’olive par des composés phénoliques, I'européine

et ces métabolites (tyrosol et hydroxytyrosol), qui sont des inhibiteurs puissants

des radicaux générés lors de I'oxydation [121] ainsi que I'enrichissement par les

flavonoides, les chlorophylles et les composés aromatiques qui possedent

souvent des activités antioxydantes non négligeables assurent la stabilité

antioxydante et améliorent la qualité de I'huile d’olive [122]. Le développement de

ces huiles d'olive fonctionnelles peut aider a améliorer la qualité de vie, sa

richesse en antioxydants, comme les polyphénols, en particulier et d’autres

constituants permettent de prévenir et de traiter les maladies neuro-dégénératives.

lls sont dotés d’'une activité antimicrobienne et jouent aussi un réle important dans

le renforcement du systéme immunitaire et la protection de certains tissus et

organes contre les dommages oxydatifs [123].
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CHAPITRE 2

GENERALITES SUR LE FIGUIER (FICUS CARICA L.) ET LA FIGUE SECHE

2.1. Origine du figuier

Le figuier est un arbre sacré trés connu depuis I'antiquité dans différentes
civilisations et religions [124]. Cet arbre, appartient a lI'ordre des urticales, famille
des moracées, et fait partie du genre Ficus. Les botanistes font remonter l'origine
du figuier domestique au caprifiguier, son ancétre sauvage. Au lleme siécle av.
J.C., Caton I'Ancien en dénombrait cinq especes, la figue Marisque, I'Africaine,
I'Herculanum, la Sagonte et la Tellane noir. Ces variétés n'ont pas cessé de se
multiplier en d'autres espéces grace a l'opération du greffage. Aujourd'hui les
spécialistes dénombrent plus de 800 especes de figuiers reparties dans les zones
chaudes, tropicales et humides [125].

Dans l'état actuel des connaissances, le centre d'origine et de diversité du
figuier semble se situer dans la partie orientale du Bassin Méditerranéen, de la
Syrie au Maroc et de la Turquie au Portugal. C'est d'ailleurs le Moyen Orient qui
est le premier producteur mondial (notamment la Turquie). Au fil des siecles, le
figuier a été introduit sur tous les continents (Afrigue du Sud, Australie, et surtout

Ameérique du Nord et du Sud par les colons espagnols) [126].

2.2. Systématique du figuier

Le nom scientifigue de la figue donné par Carl Von Linné depuis 1753, Ficus
carica, signifie verrue pour Ficus (le latex du figuier est connu pour traiter les
verrues) et carica fait allusion a la région de «Carie», dénommeée actuellement
«Bodrum», située au sud-ouest de la Turquie connue pour sa production
abondante de figues [127].

Le figuier est caractérisé par une trés large diversité génétique regroupant plus
de 800 espéces et chaque espece renferme une multitude de variétés [127]. La
classification de I'espéce Ficus carica (figuier ou figuier commun) est donnée par
Guha Bakshi et al [128].
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Regne : Plantae ; Sous-regne : Tracheobionta ; Super-division : Spermatophyta
Division : Magnoliophyta ; Classe : Magnoliopsida ; Sous-classe : Hamamelidae

Ordre : Urticales ; Famille : Moraceae ; Genre : Ficus ; Espéce : Ficus carica.

2.3. Description botanique

Le figuier est un arbre rameux de 1,5 a 5 meétres de haut, mais qui peut
atteindre 10 métres ; son tronc est souvent tortueux avec une écorce grisatre et un
bois blanc, spongieux et moelleux (Figure 2.1). Le figuier porte de grandes feuilles
caduques (4 a 20 cm de long et 3,5 a 18 cm de large), de couleur vert fonce,
palmatilobées et découpées assez profondément en 3 a 5 lobes obtus. Les
feuilles présentent un aspect rude au toucher, surtout en dessous ou se trouvent
des poils courts un peu roides. Les limbes sont supportés par des pétioles longs
de 5 a 12 cm [129]. Une séve blanche laiteuse, le latex, circule dans les
différentes parties du figuier. Ce latex contient des enzymes principalement la
fiscine, un mélange de protéases a cystéine [130].

Le figuier est naturellement peu exigeant et s'accommode a tout type de sol. Il
se développe tout de méme mieux dans des milieux sablonneux et riches avec
une préférence pour les sols calcaires. Cette espéce s’adapte a la sécheresse,
mais un apport supplémentaire en eau, induit un développement rapide des
rameaux. Le principal facteur naturel limitant la croissance du figuier est le froid ;
la température critique de sa résistance semblerait se situer autour de -15°C. De
ce fait, son aire d'implantation se limite aux zones bien ensoleillées et dépasse
rarement les 1500m d'altitude [131].

Le fruit du figuier, la figue, pédonculée ou sessile pousse sur la branche a
I'aisselle des feuilles [132]. Bien qu’elle soit considérée comme un fruit, la figue en
réalité n’est qu’'un syconium, bourse creuse tapissée de plusieurs centaines
parfois de plusieurs milliers de fleurs minuscules. Cette structure renferme une
ouverture étroite apicale ou ostiole fermée par des bractées qui ne s’écartent qu’a
maturité [132].

A la maturation, le syconium se transforme en une structure charnue, qui
renferme de quelques dizaines a plusieurs milliers de petites graines ou akenes,
qui sont les vrais fruits [133]. La figue est composée d’une pellicule (peau ou

épiderme), d’un réceptacle contenant la pulpe qui peut renfermer les akénes, un
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ostiole (ceil ou opercule) et un pédoncule (Figure 2.2) [134].

Figure 2.1 : Morphologie du figuier : (A) Arbre de figuier, (B) les feuilles (E) les
fruits de figuier
Deux types de productions peuvent étre distingués : les figues de la premiere
récolte (juin) ou figues fleurs (El-bacor) qui sont peu nombreuses et les figues de
la deuxieme récolte (ao(t a octobre) ou figues d'automne (Karmouce). Les
premieres se forment sur les rameaux défeuillés de l'année précédente. Elles

passent I'hiver au stade « grain de poivre » pour reprendre leur développement au

printemps [135].
Synconium
|
J |

Akénes edoncule
Axe de ‘
linflorescence Pellicule

Pulpe Pédoncules

floraux

Figure 2.2 : Coupe transversale d’une figue [136]

L'évolution des figues fleurs ne nécessite pas de pollinisation et se fait d'une
maniere parthénocarpique. Ce type de figues se caractérise par des fruits sans
akéne, plus aqueux et moins sucrés que les figues d’automne et convenant moins
bien au séchage [136]. Les figues d'automne se développent a l'aisselle des
feuilles des rameaux en croissance (de I'année en cours). Ces fruits sont produits
par les figuiers domestiques (figuier femelle) qui nécessitent la pollinisation. Cette
derniére est réalisée par l'intervention de blastophages (Blastophaga psenes) qui
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transportent le pollen depuis le figuier male (caprifiguier ou Dokkar). Les fruits de
ce type de figues se caractérisent par la présence d’akénes. La plupart des
variétés ne produisent que les figues d'automne et sont uniféres. D'autres variétés
produisent en plus des figues d'automne, une récolte de figues fleurs ; elles sont
de type bifere [137].

Il existe plus de 700 variétés de figues « comestibles » dans le monde [138],
qui se distinguent par des criteres morphologiques, dont la taille, la forme, la
couleur de I'épiderme. Deux groupes de variétés peuvent étre distingués, les
figues blanches (claires) avec un épiderme jaune a vert et une chaire rouge, et les
figues colorées (sombres) avec un épiderme rouge, violet et noir et une pulpe plus

ou moins foncée [138].

2.4. La technologie du séchage de la figue

2.4.1. Récolte

La maturité des figues est un parameétre déterminant sur la qualité du fruit sec,
la couleur et la fermeté du fruit étant les criteres généralement employés pour
déterminer la date optimale de récolte, un fruit trop ferme est pas assez riche en
sucre et n’a pas encore acquis les caractéristiques organoleptiques souhaitées.
Un fruit trop mur est trés riche en sucre mais se ramollit et s’altére trés
rapidement, ce qui rend son transport et sa conservation trés délicats [137]. La
figue fraiche doit étre cueillie a un stade végétatif trés proche de la maturité, la
cueillette doit étre faite tres tot le matin et le produit est livré immédiatement. Il doit
s’écouler moins d’'une journée entre la cueillette et le séchage pour empécher le

début d’éventuelles fermentations [139].

2.4. 2. Triage et calibrage

Apres la récolte, les fruits sont triés afin d’éliminer ceux dont la peau est
abimée. Ensuite, les figues sont calibrées pour obtenir des fruits de méme calibre
[140].
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2.4.3. Séchage
Le séchage est la plus ancienne méthode utilisée pour la conservation des

aliments. Par définition, le séchage est I'opération ayant pour but d'évaporer I'eau
libre d'une denrée alimentaire afin de minimiser le développement microbien et les
réactions chimiques et enzymatiques [141]. Le séchage est un procédé qui peut
contourner la surproduction saisonniére des récoltes agricoles et étaler leur

disponibilité le long de I'année.

2.4.3.1. Séchage traditionnel

Le séchage traditionnel ou naturel, connu depuis I'antiquité, est la méthode la
plus utilisée pour la conservation des productions agricoles dans la plupart des
pays en particulier ceux de I'Afrique. Cette méthode de séchage est basée sur
I'exposition du produit en monocouches directement au soleil ou a 'ombre sur un
terrain bien aéré ; la convection de I'air chaud environnant permet d’évaporer I'eau
de la surface du fruit, ce qui crée un gradient a lintérieur du fruit induisant le

déplacement de I'eau par diffusion de l'intérieur vers la surface [142]

Les figues doivent étre récoltées aprés mdrissement total. Les fruits sont
disposés sur des claies de roseaux et doivent étre retournés de temps a autre
pour assurer un séchage uniforme ; les fruits suffisamment séchés sont retirés au
fur et a mesure. Le séchage est considéré terminé lorsque le fruit est bien souple,
les pulpes sont fines et a consistance mielleuse [143]. Le principal avantage du
séchage au soleil est son faible colt d'investissement en plus du peu d'expertise

nécessaire.

Malheureusement, cette méthode présente de nombreux inconvénients tels que
son application réduite juste pour certaines zones ou pendant une période de
'année, risques de contaminations et d’intrusion des ravageurs, insectes et
animaux. Le séchage est lent et intermittent a cause de la protection contre la
pluie et/ou la rosée qui favorisent la croissance des moisissures et qui augmentent

la teneur en humidité finale [144]
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2.4.3.2. Séchage atrtificiel

La nécessité d'accroitre la production alimentaire dans les pays en
développement incite a y introduire de pratiques agricoles modernes : variétés a
haut rendement, engrais, pesticides, irrigation, récolte double ou hors saison. Cela
pourrait causer des problemes de séchage et de stockage des récoltes,
opérations qui sont intimement liées et qui ne pourront étre assurées par les
moyens traditionnels [145]. Le séchage artificiel de la figue est réalisé par des

séchoirs solaires passifs ou actifs.

B.1 Séchoirs solaires passifs

Ce type de séchoirs est également appelé séchoirs a circulation naturelle ou
systeme de convection naturelle. Pour leur fonctionnement, ces séchoirs
dépendent entierement de I'énergie solaire [146]. Les claies sont placées dans
une structure laissant les rayons solaires pénétrer a travers une paroi en verre
retenant la chaleur. Ce systéme permet de faire monter la température jusqu’a 60-
75°C et pour éviter la surchauffe, une bonne ventilation est installée.

La méthode de séchage directe cause certaines modifications dues a
I'exposition directe des denrées avec les radiations solaires. Cela pourrait étre
pallié par la méthode de séchage indirect, qui opére par le chauffage de I'air par le
soleil et qui circule a travers des boites prévues a cet effet. Ces techniques
accélérent le séchage, ce qui améliore la qualité du produit et permet également
de procéder au séchage de produits dans des régions trés humides, du fait que
'humidité relative diminue lorsque la température augmente [147]. Comme le
séchage dépend uniquement du soleil, ces séchoirs restent saisonniers et le

séchage est interrompu durant la nuit.

b.2. Séchoirs solaires actifs

Les séchoirs solaires actifs utilisent la convection forcée pour le chauffage de
lair. Ce type de séchoirs utilise soit des chaudiéres fonctionnant avec un
carburant soit combiné avec de I'énergie solaire (séchoirs hybrides). Le débit de

l'air peut étre réglé dans le séchoir pendant le processus de séchage pour
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contrbler la température et [I'humidité, indépendamment des conditions
météorologiques [148].

Le séchage est réalisé dans des séchoirs équipés d’'une enceinte fermée,
permettant de maitriser les paramétres de séchage, d’optimiser I'énergie et
d’assurer aux produits les normes d’innocuité et de qualité requises. Le courant
d'air est propulsé dans la chambre de séchage a I'aide d’un ventilateur. Les figues
sont étalées en monocouches sur des claies superposées dans l'enceinte du
séchoir. La température de séchage est fixée entre 60 et 65°C. L’opération dure
environ 3 heures, aprés quoi les figues acquierent la déshydratation requise.
Toutes les larves sont également éliminées lors de cette opération. La cherté des
séchoirs et de leur installation, ainsi que les quantités importantes d’énergie
nécessaires au chauffage sont les principaux inconvénients de la méthode de

séchage artificielle [149]

2.4.3.3. Déshydratation osmotigue

La déshydratation osmotique dans le domaine de la transformation des fruits
est un procédé de réduction de la teneur en eau obtenue par immersion des fruits,
entiers ou en morceaux, dans des solutions hypertoniques de sucres. Dans ces
conditions, une partie de I'eau s’échappe du fruit et une fraction des matiéres
séches solubles du sirop pénétre dans le fruit, mais aussi une partie des matiéres
séches du fruit (acides organiques et sels minéraux en particulier) se déplace vers
la solution de sucre. Le séchage de la figue, suivant cette méthode, a été déja
testé par [150].

Les figues sont d’abord traitées a la vapeur pendant environ 5 minutes, puis
immergées dans différents sirops de sucres (saccharose, glucose, fructose et
sucre inverti) & 50°Brix durant 24 heures. Pour réduire d’avantage le taux
d’humidité, le séchage est poursuivi a 50-55°C durant 18-20 heures. Apres
stockage a température ambiante (27°C) pendant 6 mois, les auteurs ont constaté
que les figues séchées en utilisant le sucre inverti, en particulier, conservent
mieux leurs qualités sensorielles et hygiéniques comparées a un lot témoin de

figues séches.
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2.5. Composition chimique et valeur énergétique

En plus de son rdle énergétique, grace a sa richesse en sucres, la figue
contient également de faibles teneurs en lipides et en protides (Tableau 2.1) La
figue est considérée comme une source de nombreux minéraux, en particulier le

potassium et le calcium, et en vitamines du groupe B.

2.5.1. Glucides et fibres

Il s'agit des sucres simples, directement assimilables et des autres sucres
(oligosaccharides) et des polysaccharides qui doivent étre préalablement
fragmentés par les enzymes digestives pour pouvoir franchir la barriére intestinale.
Ceux qui sont rencontrés le plus fréquemment et en quantité importante dans les
figues sont le glucose, le fructose et le saccharose. En plus, d’autres sucres qui ne
sont pas assimilables par 'lHomme comme la cellulose et les pectines [151]. Vu
les teneurs faibles en protéines et lipides, la valeur énergétique de la figue est due
a sa richesse en sucres. Les valeurs caloriques pour 100 grammes de figues
fraiches et seches sont 74 et 249kcal, respectivement. Les teneurs en sucres
totaux de figues fraiches et séches peuvent atteindre jusqu’a 80 et 90% de
matiére séche, respectivement [14].

Les sucres disponibles représentent 45 a 65 g/100g MS pour la figue fraiche et
entre 64 et 70 g/100g MS pour la figue séchée [152]. L'étude de fractionnement
des glucides de quatre variétés de figues fraiches a montré que le glucose et le
fructose constituent des proportions respectives de 45-49 et 42-46% des glucides
totaux et le saccharose entre 4 et 12% [153].

La figue renferme des concentrations appréciables en fibres. Ces derniéres
sont un ensemble de substances de nature généralement glucidique, peu ou pas
digestibles, car elles résistent a I'action des enzymes digestives de I'Homme. Elles
comprennent les glucides complexes constitutifs des parois des cellules végétales
(cellulose, pectines, etc.) et l'inuline (polymere de fructose), ainsi que la lignine
(polymere phénolique) [154]. Les fibres ont une fonction modulatrice des intestins,
favorisent la satiété, diminuent les risques des maladies coronariennes, le diabéte,
la constipation et I'obésité [155]. La teneur en fibres de la figue fraiche varie entre

2,0 et 2,8 g/100 g. Une fois séchée, cette teneur peut atteindre 7,5 a 16 g/100g
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[156].
insolubles, la figue séche est le fuit le plus riche comparativement a plusieurs

Avec une teneur en fibres totales de 12,21 g/100g dont 70% de fibres

autres fruits séchés, dont la pomme, l'abricot, la datte, la péche, la poire et le
raisin [157].
Tableau 2.1: Composition et valeur nutritionnelle de100 g de la figue [152]

N . ) Fraiche Séche
Valeur nutritionnelle
LAlOries 20 274
Eau 77.5-86.8 g 230g
Protéines 1,2-1,3¢ 43¢
Macroelement Matiere grasse 0,14-0.30g 1.3¢
Glucides 17.1-20,3g 69,1z
Fibres 1,2-2.2¢ 5.60g
Cendres 0.48-0,85g 2.3g
Calcium 35-T8,2mg 126mg
e Phosphore 22-32 9m 77Tm
Oligocléments For P 0.6 4.U9gmg 3._[}nigg
Sodium 2.0 mg 34mg
Micro-¢léments Potassium 194 mg 640mg
Provitamine A 20-270 IU 80 1TU
Thiamine (vit B;) 0,034-0,06mg 0,10mg
Vitamines Riboflavine (vit B2) 0,053mg 0.10mg
Acide nicotinique (vit By) 0,32-0,.412mg 0,7mg
Acide ascorbique 12,2-17.6 mg 0
Acide citrique 0,10-0.44 mg | --—--

Les fibres de la figue sont constituées majoritairement par les pectines et la

cellulose. L'analyse des pectines des extraits aqueux de quatre variétés de figues
fraiches [158] a montré des concentrations allant de 3,95 a 5,39 @/100g de
matiere seche, I'hydrolyse alcaline (hydroxyde de sodium a 18%) de la cellulose

indique des teneurs comprises entre 1,97 et 3,07 g/100g.

2.5.2. Protéines et lipides

La figue renferme des quantités faibles en protéines ; des teneurs allant de 0,75
a 1,3 g/100g et de 2,7 a 4,2 g/100g sont rapportées dans la figue fraiche et la
figue seche, respectivement [159]. Selon Favier (1993), la figue présente une
composition tres diversifiée en acides aminés avec des teneurs de 934 et 2 270
mg pour les figues fraiche et seche, respectivement

Les teneurs en lipides des figues fraiches et seches sont de 0,5 et 1,5 g/100g
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[160]. L’extraction de la fraction lipidique par un mélange chloroforme-méthanol a
montré que la figue fraiche renferme en moyenne 0,55 g/100g. La séparation de
cette fraction par chromatographie a montré la présence des différentes classes
lipidiques, dont les glycérides, les stérols et les acides gras libres [161].

2.5.3. Micronutriments

Selon Vallejo et al. [14] et Marei et al. [162], la figue renferme une gamme
variable de vitamines liposolubles et hydrosolubles, en particulier les vitamines du
groupe B. Les minéraux, comme les vitamines, jouent de nombreux réles dans
'organisme. De nombreux éléments, comme le sodium, le potassium, le calcium
et le magnésium sont impliqués dans la régulation des fonctions de la cellule. Les
minéraux assurent également la balance en électrolytes des fluides
physiologiques en plus de leur réle comme médiateur de I'influx nerveux (calcium).
En outre, le phosphore et le calcium ont une fonction structurale, ils rentrent dans
la constitution des os et des dents.

Les autres minéraux dont l'organisme a besoin en petites quantités,
généralement en quantités inférieures a 20 pg/jour (oligoéléments), incluent le fer,
le chrome, le cobalt, le cuivre, le fluor, l'iode, le manganése, le molybdéne, le
sélénium et le zinc [163]. Les teneurs en minéraux des figues fraiches et séches
sont de 0,66 et 1,86 g/100g, respectivement [164]. La figue renferme des teneurs

appréciables en potassium, calcium, phosphore et en magnésium.

2.5.4. Acides organiques

Les teneurs en acides organiques des figues fraiches et seches sont de 0,20-
0,26 et 0,52- 1,93 g/100g, respectivement. De nhombreux acides organigues sont
détectés dans la figue. Slatnar et al. [165] ont monté la présence de I'acide citrique
et de I'acide malique, avec des teneurs respectives de 0,14-0,18 et 0,05-0,08
g/100g dans la figue fraiche et de 0,33-0,47 et 0,18-0,31 g/100g dans la figue
séche. L’étude menée par Ercisli et al. [167] a révélé que la figue fraiche contient,
en plus des acides cités, les acides oxalique (17,9 mg/100g), ascorbique (14,2
mg/100g) et succinique (10,2 mg/100g). Une faible quantité d’acide phytique (9
mg/100g) et des traces d’acide acétique ont été aussi rapportées par Vandi et al.
[168].
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2.6. Antioxydants de la figue

Un antioxydant est toute substance présente a faible concentration comparée a
celle du substrat oxydable, retarde ou prévient de maniére significative I'oxydation
de ce substrat. Les antioxydants sont des substances qui peuvent avoir une
origine endogene comme les enzymes (la superoxyde dismutase, la catalase et
glutathion peroxydases) et les protéines chélatrices de métaux de transition (la
transferrine, la ferritine et la céruléoplasmine) et une origine exogéne (molécules
antioxydantes dont les composés phénoliques, les caroténoides, la vitamine C, et
certains oligoéléments comme le cuivre, le zinc, le sélénium qui sont
indispensables pour [l'activit¢ des enzymes antioxydantes). Ces différents
antioxydants sont capables de neutraliser ou de réduire I'oxydation causée par les
espéces réactives de I'oxygéne [169]. Les espéces réactives de I'oxygene peuvent
avoir une origine endogene suite a leur génération par les réactions métaboliques
dans le cytosol, les membranes et les mitochondries ou bien exogéne comme la
pollution, I'ozone, le tabac, les radiations, les pesticides, et les médicaments [170].

Ces especes réactives provoquent une action directe sur les molécules
biologiques (lipides, protéines, ADN et glucides), mais aussi des dommages
secondaires dus aux propriétés cytotoxiques et mutagenes des métabolites libérés
notamment lors de l'oxydation des lipides [171]. Les figues renferment de
nombreux antioxydants a concentrations variables, dont les composés

phénoliques, les caroténoides, les vitamines et les éléments minéraux.

2.6.1. Composés phénoligues

Les composés phénoligues, communément appelés polyphénols, constituent le
groupe de métabolites le plus large et le plus répandu du régne végétal et font
partie intégrante de l'alimentation humaine et animale. Ce groupe de métabolites
est constitué de molécules phénoliques simples de faible poids moléculaire
(acides phénoligues) aux composés hautement polymérisés comme les tannins
[172].

Les composés phénoliques de la figue sont majoritairement des flavonoides,

mais les acides phénoliques sont également présents en quantités appréciables.
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2.6.1.1. Flavonoides

Les flavonoides forment la classe de composés phénoliques la plus répandue
dans la figue [173]. L’activité antioxydante des flavonoides est principalement due
a leur propriété oxydo-réductrice, qui leur permet d’agir comme des agents
donneurs d’électrons et de protons, chélateurs de métaux et piégeurs de
'oxygéne Owino et al. [174]. Ces composés sont connus pour leur capacité
inhibitrice de I'oxydation des lipides et des lipoprotéines de basse densité (LDL)
[174]. La mesure des teneurs en composés phénoliques de six variétés de figues
fraiches de couleurs différentes (noire, rouge, jaune et verte) a montré que la
variété noire "mission" posséde les concentrations les plus élevées en ces
antioxydants [175]. Les auteurs ont indiqgué que la cyanidine 3-o-rutinoside est

I'anthocyanine la plus concentrée dans toutes les variétés analysées.

L’analyse de trois variétés de figues fraiches par Veberic et al. (2008) indique la
présence de [I'épicatéchine (0,34-0,97 mg/100g), de la catéchine (1,07-4,03
mg/100g) et de la quercétine 3-rutinoside ou rutine avec 4,89-28,7 mg/100g.
Aljane et al. [176] ont rapporté dans leur investigation sur plusieurs variétés de
figues, la présence de quatre flavonols (kaempférol rutinoside, quercétine
acétylglucoside, quercétine rutinoside et quercétine glucoside), de deux flavones
(lutéoline 6C-hexose-8C-pentose et apigénine rutinoside) et de deux

anthocyanines (cyanidine 3-glucoside et cyanidine 3-rutinoside).

2.6.1.2. Acides phénoliques

Veberic et al. [177] ont identifié trois acides phénoliques dans trois cultivars de
figues ; I'acide chlorogénique est le plus abondant (0,46-1,71 mg/100g), suivi par
les acides gallique (0,03-0,38 mg/100g) et syringique (0,02-0,10 mg/100g). Slatnar
et al. [167] n’ont détecté que I'acide chlorogénique comme acide phénolique dans
les figues fraiches (1,33-4,91 mg/100g) et séches (3,42-32,42 mg/100g). Sept
acides phénoliques, quatre dérivés de I'acide hydroxy-benzoique (acides gallique,
protocatéchuique, syringique et vanillique) et trois dérivés de l'acide cinnamique
(acides chlorogénique, férulique, et p-coumarique) sont détectés dans la figue
[178].
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2.6.2. Caroténoides

Les caroténoides appartiennent a la famille des tétraterpenes et sont
responsables des couleurs rouge, orange et jaune de plusieurs fruits et légumes.
Plus de 600 caroténoides différents sont identifiés ; ils sont divisés en deux
groupes, les caroténes, non polaires qui ne présentent que des chaines
hydrocarbonées et les xanthophylles qui sont plus polaires en raison de la
présence de I'oxygéne dans leur structure [179].

Les caroténoides particulierement le (B-caroténe et le lycopene, jouent un réle
dans la protection contre les radicaux peroxyles et I'anion superoxyde. lls sont
impliqués dans l'inhibition et la prévention de nombreux cancers [180]. Les
caroténoides réagissent avec les radicaux libres par plusieurs mécanismes, soit
par le piégeage de I'oxygéne singulet qui est d0 a la présence de doubles liaisons
conjugueées, transfert d’électrons et/ou de protons et par formation d’adduits a la
suite de leur combinaison avec les radicaux libres en particulier les radicaux
peroxyles lipidiques [181] . Les teneurs en caroténoides de la figue varient entre
1,59 et 4,32 mg/100g ; les composés majoritaires sont la lutéine (0,67 mg/100g),
le y-carotene (0,17 a 1,4 mg/100g), la violaxanthine (0,24 a 0,33 mg/100g), la
neoxanthine (0,14 a 0,41 mg/100g), la rubixanthine (0,16 a 0,24 mg/100g) et la
cryptoxanthine (0,09 a 0,39 mg/100g) [149]. Dans I'étude menée par Su et al.
[181], cinq caroténoides sont identifiés dans la figue : le lycopéne (0,32 mg/100g),
la lutéine (0,08 mg/100g), le B-caroténe (0,04 mg/100g), l'acaroténe (0,02
mg/100g) et des traces de cryptoxanthine. Alasalvar [182] a rapporté une teneur
moyenne en caroténoides dans les figues fraiches de 0,47 mg/100g ; aprés

séchage, cette teneur n’est que de 0,04 mg/100g.

11.6.3. Vitamine C

La vitamine C (acide ascorbique) est un cofacteur de plusieurs oxygénases et
oxydases. Elle est responsable du maintien des ions métalliques des sites actifs
des enzymes sous la forme réduite. De par sa capacité a piéger les radicaux
libres, la vitamine C peut protéger diverses molécules biologiques (protéines,
acides gras, ADN) de l'oxydation. Elle joue aussi un rdle fondamental, en

régénérant la vitamine E a partir de sa forme radicalaire tocophéryl [183]. La
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teneur en vitamine C dans la figue fraiche varie de 2 a 3,5g/100g [184]. Et peut
atteindre 17,6 mg/100g [14]. Par contre, dans la figue séche, la teneur en cette

vitamine est faible [185]. , voire nulle [186].

2.6.4. Vitamine E

La vitamine E correspond a deux groupes de molécules de nature lipophile :
quatre tocophérols et quatre tocotriénols. Les produits d’origine végétale
constituent la source majeure de cette vitamine. Les aliments les plus riches étant
les céréales et les huiles. Les fruits et légumes sont également des sources de

vitamine E, mais dans une moindre mesure.

Vu sa réaction efficace avec les radicaux peroxydes, la vitamine E est douée de
propriétés antioxydantes par son réle stabilisateur des lipides des membranes
cellulaires et subcellulaires. Cette vitamine protége contre I'athérosclérose par
'augmentation de la résistance des LDL a l'oxydation. La propriété antioxydante
de la vitamine E est assurée par son aptitude a transférer des atomes
d’hydrogéne et par la formation d’adduits avec le radical lipidique [187].

L’analyse d’une variété de figue fraiche par Guvenc et al. [149] a montré la
présence de vy, a et d tocophérols avec des teneurs respectives de 0,90 ; 0,35 et
0,20 mg/100g.

Gibernau et al. [149] n’a rapporté qu’une quantité réduite de vitamine E (a-
tocophérol) dans la figue fraiche (0,11 mg/100g), alors que la figue séche posséde
une teneur plus élevée : y (0,37 mg/100g), a (0,35 mg/100g), B et & (0,01
mg/100g). Selon Jasmine et al. [188] , la teneur en vitamine E de la figue fraiche
est de 0,75 mg/100g alors qu’elle atteint 2,25 mg/100g dans la figue séche. Avec
un apport journalier recommandé de 15 mg, 100g de figue séche peuvent couvrir

15% des besoins.

2.6.5. Oligoéléments antioxydants

De nombreux oligoéléments dont le sélénium, le cuivre, le zinc et le

manganese ont un rble antioxydant par leur implication comme cofacteurs des
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enzymes antioxydantes telles que la glutathion peroxydase et la superoxyde
dismutase. L’analyse minérale de dix variétés de figues fraiches a permis de
détecter huit minéraux, dont le zinc, le manganese et le cuivre avec les
concentrations de 0,39-0,69; 0,21-0,41 et 0,17-0,43 mg/100g de matiére séche,
respectivement [188]. Park et al. [189] rapporté la présence de ces trois éléments
avec des teneurs respectives de 0,15, 0,13 et 0,07 mg/100g de figue fraiche et
0,55, 0,51 et 0,29 mg/100g de figue seche. Avec un apport journalier recommandé
de 2,3 mg (manganese) et 0,9 mg (cuivre), 100g de figues peuvent couvrir 18 et
13%, respectivement. Avec un apport journalier conseillé en sélénium de 55ug, les
figues fraiches et séches, dont les teneurs sont de 0,2 et 0,6 ug/100g, ne sont pas

de bonnes sources de cet élément [189].

2.7. Intérét diététique et nutritionnel des figues séches

La figue, en particulier la fraiche, est une bonne source de composeés
phénoliques, et de flavonoides. En outre, ce fruit contient des teneurs
appréciables de certaines vitamines comme les vitamines A et E. L'ensemble de
ces composés phytochimiques inhibent les radicaux libres et protégent ainsi
'organisme contre les cancers et les maladies dégénératives [190]. Ce fruit était
traditionnellement utilisé par plusieurs populations pour le traitement de

nombreuses pathologies.

Les figues fraiches et séches sont indiquées contre plusieurs maladies telles
que le cancer, les ulcéres, 'hépatomégalie et la splénomégalie. La figue est
également utilisée pour la dissolution des calculs urinaires. Le jus de figue
meélangé avec du miel a été prescrit pour le contréle des hémorragies. Ce fruit est
recommandé pour traiter la lepre, les inflammations, les douleurs thoraciques et
les maladies du foie. Il présente un effet anti-pyrétique, hypo-cholestérolémiant,
immuno-modulateur, émollient, adoucissant, diurétique, laxatif et nutritif pour les
cheveux [190]

L’étude de Vinson et al. [191].réalisée sur dix individus (cing hommes et cing
femmes) a montré que la consommation de 40g de figue séche induit une

augmentation de la capacité antioxydante du plasma sanguin durant quatre
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heures. Cet effet antioxydant n’est pas limités au plasma, mais aussi, ces
composés bioactifs s’accumulent dans les lipoprotéines de basse (LDL) et Ide tres
basse densité (VLDL) et provoquent une augmentation de la résistance de ces
lipoprotéines a I'oxydation induite par les ions cupriques. La cyanidine 3-rutinoside
est le composé phénolique le plus concentré dans la figue fraiche. Aprés
extraction et purification de cette molécule a partir d’'une variété de figue noire, elle
est testée pour son aptitude a inhiber 'oxydation lipidique. Les résultats obtenus
indiquent que ce composé prévient la peroxydation de I'acide linoléique et réduit

significativement la formation du malondialdéhyde [182].

Les auteurs ont également constaté qu'une concentration de cyanidine 3-
rutinoside de 10,2 pmol/l réduit la formation des espéces réactives de I'oxygéne
dans les fibroblastes. Les antioxydants de la figue présentent aussi un effet
protecteur de la membrane plasmique. Une suspension de fibroblastes est
prétraitée par la cyanidine 3-rutinoside a une concentration de 20 pmol/l. Apres
24h, les cellules sont exposées a un stress oxydant induit par le peroxyde
d’hydrogéne. Les résultats montrent une protection significative des membranes

lysosomales [183].

D’autres études ont démontré que la figue posséde des activités
anthelminthiques et antimicrobiennes. Sharma, M al. [192] ont constaté que
I'extrait aqueux de la figue présente une activité anthelminthique in vitro ; I'extrait
induit des effets vermicide et vermifuge sur Pheretima posthuma. Les extraits
méthanoliqgues de variétés de figues Taamriwth et Azandjar montrent un effet
antimicrobien sur plusieurs espéces dont Candida albicans est la plus sensible
[182].

La fonction principale d’un figuier est de produire de délicieux fruits,
nourrissants a I'état frais ou sec, ou en faisant partie d’'une préparation salée ou
sucrée. Consommee crue, la figue a un effet laxatif, diurétique, anti-inflammatoire,
hypo-cholestérolémique, antidiabétiqgue, anticancéreuse et immuno-modulatrice
[182]. La figue fraiche traite 'anémie et les troubles hépatiques, soigne la toux

irritante et les bronchites [187]. La pulpe soulage la douleur, traite les aphtes et les
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CHAPITRE 3
TRANSFERT DE MATIERE FIGUE SECHE /HUILE D’OLIVE
3 .1. Introduction

Les substances organiques sont généralement présentes a de faibles
concentrations dans la biomasse de I'aliment. Avant de pouvoir utiliser ou analyser
de telles substances, il est nécessaire de les extraire de leur matrice. Plusieurs
méthodes d’extraction des composés naturels ont été mises au point telles que
I'hydrodistillation, I'entrainement a la vapeur, I'’hydrodiffusion, par Soxhlet, la
macération et la distillation-extraction simultanée. Cependant, ces composés
naturels sont connus comme étant thermosensibles et vulnérables aux réactions
chimiques, la perte de certains constituants, la dégradation de certains composés
insaturés par effet thermique ou par hydrolyse, ainsi que la présence de résidus
de solvants organiques plus ou moins toxiques peuvent étre engendrés par ces

techniques d’extraction.

Les connaissances sur les interactions entre les composants des produits
végétaux et les ions présents en solution et surtout sur leur partage restent encore
peu connues et demeurent importants pour la formulation de nouveaux produits et
le développement des produits fonctionnels. L’Algérie, pays du bassin
méditerranéen, est parmi les producteurs de figues et de I'huile dolive, un
patrimoine qui est représenté par de nombreuses variétés, et afin de tirer bénéfice
de I'aspect thérapeutique de ces deux produits et pour une meilleure valorisation,
des efforts considérables. Lors de ces derniéres années, se sont orientés vers
l'identification des substances anti-oxydantes naturelles par des processus
spécifiques optimisés deésignés pour leurs extractions, qui sont non seulement
influencés par le choix du solvant mais aussi bien par d’autres parameétres a savoir

le temps et la température.
3.2 Extraction
L’extraction est une opération ancienne utilisée pour retirer des plantes ou

d’autres matrices des produits alimentaires, pharmaceutiques ou odoriférants,

sous formes de breuvages, drogues ou parfums. Les solvants utilisés dans ces
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procédés de séparation des produits végétaux sont généralement l'eau, les
alcools, les solvants organiques, etc..... Les opérations d’extraction solide-liquide
regroupent plusieurs méthodes différentes consistant toutes a faire interagir le

solvant sur le matériau solide afin de dissoudre ses composants solubles :

» La percolation : consiste a laisser couler un solvant (généralement trés
chaud) sur un lit de solides finement divisés. La préparation du café releve
de cette opération [194].

» La décoction : est I'opération dans laquelle le solide est plongé dans le
solvant liquide mis en ébullition. Il s‘agit d’'une opération brutale qui doit étre
réservée a l'extraction de principes actifs non thermolabiles. Elle est
cependant trés rapide et parfois indispensable [195].

» L’infusion : est une décoction durant laquelle le solvant est chauffé sans
étre mis en ébullition, suivie d’un refroidissement du mélange. La
préparation du thé est I'exemple type de cette opération [194].

» La macération : est une infusion dans un solvant a froid. L’'opération bien
que généralement longue et a rendement souvent médiocre, est la seule
méthode utilisable dans le cas de I'extraction d’'un ensemble de molécules
fragiles. Pour étre efficace, une macération, peut durer de 4 a 10 jours
environs; ceci peut présenter quelques inconvénients, en termes de
fermentation, ou de contamination bactérienne notamment si le solvant
utilisé est I'eau. Ces phénoménes peuvent entrainer une dégradation
rapide des molécules actives. En vue d'éviter ou de réduire ces
inconveénients, la macération peut étre opérée dans un récipient couvert, le
tout a l'abri de la lumiére et, dans certains cas, maintenue dans un
réfrigérateur [196].

» La digestion : est une macération a chaud. Cette opération et la macération
sont utilisées particulierement en pharmacie et en parfumerie. Il s’agit la
d‘une opération plus rapide que la précédente, ne posant généralement
aucun probléeme de conservation ni de contamination bactérienne [197].

» L’élution : consiste a enlever un soluté fixé a la surface d’un solide par
simple contact avec un solvant. Elle est fréquemment utilisée dans les

méthodes d’analyse [197].
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3.3 Technique d’extraction par solvant

3.3.1 Principe

Elle consiste a faire passer la substance a extraire (soluté) dans un solvant par la
méthode de solubilisation. Le solvant peut étre de I'eau, mais souvent il s’agit d’'un
solvant organique obtenu de la pétrochimie tels que le cyclohexane, le toluéne,

I'éther de pétrole, etc.

3.3.2 Différents types d’extraction

Plusieurs types d’extraction existent selon les techniques appliquées telles que
la macération, I'hydro-distillation, extraction par solvant, etc. En génie des
procédés, deux types d’extraction existent, I'extraction solide-liquide et I'extraction

liquide-liquide.

3.3.2.1. Extraction liquide-liquide

L’extraction liquide-liquide est une opération unitaire de séparation entre deux
phases miscibles ou partiellement miscibles. Elle doit son origine a la chimie
analytique. Plus précisément, I'extraction liquide-liquide est un procédé qui permet
la séparation de deux ou plusieurs constituants d’'un mélange en mettant a profit
leur distribution inégale entre deux liquides pratiquement non miscibles.
Généralement, une solution d’alimentation, contenant les constituants a séparer
(solutés) est mise en contact intime avec une seconde phase liquide appelée
solvant qui extrait préférentiellement un ou plusieurs des solutés. A la sortie du
séparateur, le solvant qui contient alors le ou les solutés est désigné sous le terme
d’extrait, la solution d’alimentation ayant perdu la majeure partie de ces mémes

constituants est appelée raffinat (figure 3.1) [195].
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| liguide
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Raffinat Solution d’alimentation

Figure 3.1 : Principe d’extraction liquide-liquide

3.3.2.2. Extraction solide-liquide

L’extraction solide-liquide est le transfert d’'un ou plusieurs solutés contenus
dans une phase solide vers une phase liquide. La phase contenant le soluté étant
une phase solide et la phase de diffusion de soluté est la phase liquide. En
principe, le solvant qui est le liquide d’extraction, dissous les composés solides ou
liquides, dénommés solutés, pour donner une solution ou un extrait (solvant +
soluté) et laisse un solide épuisé appelé résidu (support inactif), inerte ou insoluble

contenant peu ou pas de soluté (figure 3.2) [197].

Extrait Solvant

‘ liquide

t 4 t1
e o l o o l l <
o SOt © o solidd

Résidu Solide

Figure 3.2 : Principe d’extraction solide-liquide
L’extraction en modes continu et discontinu sont les procédés d’extraction les plus
connus. Pour ces deux procédés, le phénoméne général de I'opération peut étre
assimilé a l'extraction en discontinue puisque I'extraction en continue est une
succession d'étapes discontinues [198]. Malgré que le solide inerte ne se dissout
pas dans le solvant, il intervient dans la cinétique de transfert et peut retenir plus

ou moins d’extrait lors de la séparation solide-liquide. Ceci peut étre du a sa
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structure [197]. La diffusion des substances solubles résulte des gradients de
concentration entre la phase solide (plus concentrée) et la phase liquide, jusqu’a

I'obtention d’un équilibre de distribution du soluté dans les deux phases [199].

3.4Facteurs influents le transfert et la cinétigue

Les phénomeénes de transfert du soluté dans le solide, en I'occurrence la matiére
végeétale, sont affectés par plusieurs facteurs caractérisant la matiere solide (taille
et forme de la particule, porosité, tortuosité et surface spécifique d’échange), le
soluté (solubilité ou affinité avec le solvant) et le solvant (polarité, viscosité), ainsi

gue par les conditions opératoires (température, agitation, humidité) [197].

3.4.1. Influence du solide

Le solide exerce une double influence sur le transfert de matiére : par sa taille
et par sa structure. La taille du substrat joue un réle déterminant dans ce procédé
qui est contrélé par le transfert interne. La réduction de la taille des particules
diminue la longueur de diffusion du solvant et des solutés. Cependant, si les
particules sont trop petites, on peut avoir des problémes d’'imperméabilité du lit
d’extraction. La matiere végétale présente une microstructure complexe formée de
cellules, d’espaces intercellulaires, de capillaires et de pores. Sa description par
les outils classiques du génie chimique n’est pas toujours aisée. On peut toutefois
tenter de définir et de mesurer les caractéristiques telles que la porosité, la
tortuosité, la taille et la forme des particules ainsi que la surface spécifique
d’échange [198].

3.4.2. Influence du soluté

Le soluté a extraire influence la diffusion par sa structure moléculaire, sa taille,
sa localisation, sa répartition et ses liaisons dans la matiére végétale avec d’autres
composés. La vitesse de diffusion diminue quand la taille moléculaire augmente.
Par exemple, les vitesses d’extraction des composants hydrosolubles sont dans

I'ordre croissant suivant : acides acétiques> sucre > phénol > pectines [200].
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3.4.3. Influence du solvant

Le solvant a faible viscosité et de masse volumique peu élevée permet de
faciliter la diffusion dans le solvant, I'agitation et la séparation mécanique [201].
Afin d’obtenir une extraction aussi rapide et compléte que possible, le solvant
nécessite de grandes surfaces d’échange et des chemins difusionnels courts. Ceci
peut étre obtenu par le broyage de la matiére solide contenant les solutés a
extraire. Une granulométrie trop petite peut toutefois entrainer la formation de
grumeaux et rendre le passage du solvant plus difficile. Le choix du solvant se fait
selon plusieurs criteres [198] :

¢ |a solubilité de I'espéce chimique a extraire doit étre élevée dans le solvant.

e la séparation de I'extrait et du solvant doit étre aisée pour que le solvant
puisse étre réemployé et I'extrait facilement récupéré.

¢ le solvant doit étre le plus volatil possible (température d’ébullition faible).

e la tension interfaciale et la viscosité du solvant doivent étre faibles car le
solvant doit correctement mouiller la matrice solide.

e le solvant doit étre non toxique, stable, non réactif, non inflammable,

inoffensif pour I'environnement et peu codteux.

Le choix du solvant est trés important dans [l'industrie alimentaire ou
pharmaceutique. Les normes et les regles d’hygiéne et de sécurité sont trés
strictes. Il ne doit pas en rester dans les produits finaux ou bien les traces doivent

étre suffisamment insignifiantes pour é&tre inoffensives.

3.4.4. Influence de la température

L’élévation de la température augmente la solubilité et la diffusivité de la solution
et réduit sa viscosité. Mais elle augmente aussi la perméabilité des parois
cellulaires et donc diminue la sélectivité. La température opératoire est limitée par
les risques de dégradation thermique des produits et par la sécurité de

I'installation en présence de solvants [201].
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3.4.5. Influence de I'agitation

Une agitation mécanique des particules dans le solvant permet le maintien en
suspension de celles-ci et 'homogénéisation du milieu. Elle a donc une grande
influence sur le transfert de matiére a l'interface solide-liquide [197].

3.4.6. Influence de 'humidité

En général, les matieres veégetales sont séchées pour faciliter leur
conditionnement et surtout leur stockage. Un surplus d’humidité peut donc
dégrader le substrat. Ainsi, lors de [l'utilisation de solvants hydrophobes, la
diffusivité est inversement proportionnelle a la teneur en eau du solide [198].

3.5. Mécanismes de transfert de matiere en extraction solide-liquide

Généralement, le mécanisme de transfert de matiéres se fait en quatre étapes
(figure 3.3).

> La premiére étape de transfert de matiéres est la pénétration du solvant
dans la matrice du solide : c’est I'étape la plus rapide des différents
processus. Elle peut donc étre négligée dans le modele cinétique global.

» La deuxieme étape est la libération du soluté dans le solvant. Il existe
différents modes de libération du soluté dans le solvant. Dans un premier
cas, si le soluté est de forme solide, il faut le dissoudre dans la phase
liquide. C’est I'étape la plus lente par rapport aux autres processus. Il sera
donc nécessaire de mettre d’'une quantité suffisante de solvant afin qu'il soit
total. Dans un second cas, si le soluté est un liquide qui a une affinité plus
élevée avec le solvant (miscible), alors la libération sera rapide avec
laguelle le soluté est fixé sur les parois du solide inerte. Dans un dernier
cas, quand le soluté est a l'intérieur de cellules végétales dont les parois
sont peu perméables, elle sera tres lente.

» La troisieme étape est la diffusion de la solution riche en soluté vers la
surface extérieure du solide. Elle fait intervenir la cinétiqgue de transfert de
matiere. La vitesse d’extraction devra prendre en compte les diverses
vitesses de diffusion dans le solide.

» La quatriéme étape est le transfert de la solution enrichie contenue dans la
phase solide vers la phase liquide. Il s’agit du passage de la solution riche

en soluté vers la masse de solvant a l'interface solide-liquide. Une bonne
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agitation homogénéise le milieu et dans ces conditions, ce passage ne
constitue jamais une étape limitante grace a une agitation [199].

Matrice solide
Solutés

Solvant 1ére dtape

28me étape 3¢me drape 4%me gtape

Figure 3.4 : Différentes étapes du transfert de matiére en extraction solide-liquide

Plusieurs modeles ont été proposés pour représenter les caractéristigues du
transfert de matiére entre deux phases. Le modele de la couche limite, le modele
de pénétration ou encore le modele du renouvellement de surface sont les plus
rencontrés [201]. Dans le cas de I'extraction solide-liquide, la loi de Fick est la

base de toute modélisation.
3.6 Loi de Fick

Théoriquement, la vitesse de diffusion a lintérieur d’'une matrice solide est
difficile a étudier. De maniére pratique, la détermination de cette vitesse est
réalisable si les conditions de diffusion sont supposées non stationnaires. En effet,
la concentration du soluté varie selon le temps ainsi que sa position dans la
particule solide. La seconde loi de Fick décrit cette diffusion dans un milieu binaire
(équation 3.1) [202] ;

0X (3.1)

— =-DV2X
ot x

Ou, X est la fraction de soluté dans le solide (adimensionnel), Dx, le coefficient de
diffusion moléculaire du soluté (m?.s1).

Cette équation est valable pour une diffusion d’'un soluté dans un corps poreux
rigide. Cette diffusion nécessite une condition d’expérimentation telle que la
structure soit considérée comme quasi-homogéene et macroscopiguement
isotrope. Pour la matiere végétale, le coefficient de diffusion moléculaire doit étre

un coefficient de diffusion apparent qui tient compte de la porosité et de la
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tortuosité de la matrice solide [200].

Si le transfert est supposé monodirectionnel et le coefficient de diffusion reste
constant, la résolution analytique sera accessible. Par contre, si ce coefficient est
variable, il faut avoir recours a des résolutions numeériques.

La détermination du coefficient de diffusion moléculaire Dx qui dépend des
conditions initiales, des conditions limites et de la variation de la concentration du
soluté dans le solide [201]. En général, pour les matiéres végétales, les solutés
sont trés souvent localisés a l'intérieur des cellules. Ce phénomeéne de transfert
est le plus courant en extraction solide-liquide. Il s’agit du passage d'un soluté a
travers une membrane par diffusion d’une solution concentrée vers une solution

diluée pendant lequel la diffusion du solvant aura lieu en un sens opposé.

3. 7. Modélisation

Plusieurs approches ont été adoptées pour modéliser le transfert de matiere
lors d'une extraction solide-liquide [203]. Dans cette étude, le modele de Sovova
et al. [205], le modéle de Mafarat et al. [206] mais également le modéle cinétique
du pseudo-second ordre [193] ont été étudiés. Bien qu’appelé modéle cinétique,

ce modele permet de déterminer le coefficient de transfert de matiere.

3.7.1. Modeéle de Mafarat et Béliard

Ce modele repose sur le fait que le transfert de matiere est limité par la
convection dans le film liquide. Le bilan de matiere sur le soluté est donné par

I'équation 3.2.

dc, (t) (3.2)
- ;t = —KA(Cs (£) — C; (1)) = =K (Cs(t) — C; ()

ou, m est le débit massique du soluté transféré (en g de soluté . kg-1 de

matiére solide . s-1), K, le coefficient global de transfert de matiére par unité de
surface (en m2min?), A, l'aire d’échange de la phase solide (en m?), K’ le
coefficient global de transfert de matiére (mint), Cs(t) la concentration de la phase
solide en soluté (en g de soluté. kg'de solide) et CI(t), la concentration de la
phase liquide en soluté (en g de soluté . kg de liquide).

Les auteurs ont supposé que le processus de diffusion soit le processus
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limitant, non celui de solubilisation, le coefficient de partage du soluté entre les
deux phases est égal a I'unité et la perte de masse de la phase solide consécutive
a la diffusion de soluté est compensée par un gain de masse équivalent de solvant
migrant dans la phase solide. Le bilan matiére sur le soluté peut également étre

écrit par I'équation 3.3
sMC, (0) = sMC, (£) + (1 — s)MC,(t) (3.3)

ou, M (g) est la masse totale de la solution filtrée, s (adimensionnel) la masse de
la phase solide rapportée a la masse totale de la solution et Cs(0) (g.kg-1), la
teneur initiale du soluté dans la phase solide. En combinant les équations 3.2 et

3.3, le modele de Mafarat et Béliard | peut étre défini par I'équation 3.4.

6 (® = 56 (0) [1- e—(%)t] (3.9)

Cette équation peut se présenter sous une autre forme équivalente (équation
3.5), notée modele de Mafarat et Béliard Il. Le produit du rapport s par Cs(0) est
€gal a la concentration en soluté de la phase solide apres un temps infini Cl(=). A
représente le rapport entre le coefficient global de transfert de matiere K’ et le
coefficient 1-s.

C; (&) = C () (1—e™™) (3.5)
L’introduction d’'une puissance b dans I'équation 3.5 rend cette derniere pseudo-
diffusionnelle, noté modéle de Mafarat et Béliard pseudo-diffusionnel (équation3.
6) et améliore le résultat de ce modeéle. Pour tester leur validité, il est nécessaire
de comparer les prédictions de ces modeles avec les mesures expérimentales
[197,198].

G (®) = € ()1 —e*]P (3.6)
3.7.2. Modele de Sovova

Dans ce modele, une fraction E du soluté est située dans des cellules a parois
casseées et facilement accessible. Ainsi, une fraction 1-E est localisée dans des
cellules a parois intactes. Pour ce modele, quelques hypothéses sont introduites.

Les particules solides sont assimilées a des spheres dont le diameétre, la masse
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volumique et la température restent constantes durant I'extraction. Pour cela,
I'extraction est souvent assimilée a une réaction chimique. L’extrait obtenu doit
avoir des propriétés physiques et diffusionnelles moyennes. L’équilibre
thermodynamique a l'interface est atteint quasi-instantanément. En considérant la
symétrie du probléme, la concentration du soluté ne dépend que de la variable
spatiale et du temps [197].

Son principe est basé sur la résolution de I'équation de Fick relative au transfert
de masse conditionné a une température et pression constantes. Si le coefficient
de diffusion moléculaire est constant et le milieu solide est isotrope, cette loi s’écrit

(équation 3.7) :

6 (0 = G (@) [1=felr) — (1 - pera) | an

ou T et T2 (min) sont les deux constantes de temps caractéristiques des deux
phénomenes de diffusion du soluté, a partir des cellules cassées facilement
réalisable et des cellules intactes plus difficile et plus lente et f est le paramétre

fonction de la fraction E de soluté situé dans des cellules a parois cassées [197].

3.7.3. Modéle cinétique du pseudo-second ordre

L'étude de l'extraction solide-liquide peut étre assimilée a une réaction physico-
chimique et il est connu que les lois de la cinétique chimique peuvent étre
appliguées a certaines opérations unitaires telles que I'adsorption, I'extraction
solide-liquide [6, 17]. Le procédé d'extraction solide-liquide est considéré comme
l'inverse de l'adsorption. Les bases des équations cinétiques pour les deux
procédeés sont donc les mémes. Le modeéle du pseudo-second ordre établi par Y.-
S. Ho et al. [199] a montré, dans I'étude des mécanismes cinétiques du procedée
d'extraction des composés hydrosolubles de l'aubier de tilleul, qu'un modele basé
sur un processus de pseudo-second ordre d'extraction était le modele le plus
approprié pour une opération d'extraction solide-liquide. Selon la loi cinétique de
second ordre, la vitesse de dissolution de la matiére a extraire de la plante dans la
solution est décrite par I'équation 3.8.

dc, )
P K(Cs- Cp)

Ou, k est la constante cinétique d'extraction de second ordre (L g7 min™?), Cs la

(3.8)
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capacité d'extraction (concentration en soluté a la saturation en g L-1) et C; la
concentration en soluté dans la solution (g L?), a tout instant t (min). Pour la
résolution de cette équation, plusieurs hypothéses ont été proposées. L’extraction
a été supposée équivalente seulement a la diffusion de soluté des cellules de la
plante vers la solution. Ainsi, la concentration en soluté a saturation de la solution
dans les mémes conditions a été considérée constante [6]. Dans les conditions
initiale et limite, du temps t = 0 a t, ou la concentration en soluté varie de Ct=0 a
Ct, l'intégration de la loi cinétique du second ordre conduit a I'équation 3.9.
C, = KC?
1+ C,Kt
En linéarisant, la vitesse d’extraction peut étre écrite avec I'’équation 3.10 ensuite

I'équation 3.11.

1 1+t
C,  KC? C; (3.10)
Ge_ 1 1 (3.11)
t 1

KC2

Lorsque t tend vers zéro, la vitesse correspondante a C: devient la vitesse
initiale d'extraction et peut étre définie par 'équation 3.12. Aprés réarrangement, la
concentration en soluté a tout moment peut étre exprimée en fonction de t

(équation 3.13).

h = KC? (3.12)
C, = —— (3.13)
t 1 t .
ntes

La vitesse d'extraction initiale, h, la capacité d'extraction, Cs, et la constante
d'extraction de second ordre, k, peuvent étre déterminées expérimentalement a
partir de la pente et de I'ordonnée a l'origine de la droite t/C: en fonction du temps.
Pour traiter les données, plusieurs logiciels peuvent étre utilisés comme le logiciel

Excel, Matlab, etc.
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CHAPITRE 3
MATERIELS ET METHODES

3.1 Contexte et démarche

La santé humaine est mise en danger par de nhombreuses maladies causées
par le stress oxydatif, ce qui réclament la recherche de produits riches en
antioxydants naturels réduisant ainsi les risques de ces maladies. Les figues et le
'huile d’olive, ainsi que leurs dérivés de terroirs, sont une bonne source
d’antioxydants naturels, d’ou lintérét d’étudier leur propriétés nutritionnelles et

thérapeutiques.

L’huile d’olive (Olea Europaea), La figue (Ficus carica), apparait comme un
modéle alimentaire le plus adapté en matiére de santé, lls sont I'héritage d'une
antique tradition, sont consommeées par la haute valeur nutritionnelle grace aux
effets nutritionnels et thérapeutiques qui ont été principalement attribués a son

profil adéquat en acides gras et a ses composants mineurs.

Les figues en combinaison avec l'huile d’olive sont couramment utilisées
comme remede naturel par les habitants des zones cétieres. Cette combinaison
puissante peut traiter efficacement de nombreuses conditions de santé, y compris
les maladies intestinales, I'infertilité, les hémorroides et bien d’autres. Le présent
travail a pour objectif la recherche d’'une composition optimale d’'un mélange Figue
séche-huile d’olive extra vierge afin d’arriver a avoir la meilleure teneur en
composés phénoliques et en acides gras, qui est réalisée en mettant en ceuvre
deux mélanges (des figues coupées en morceaux et des figues completes). Pour
mieux évaluer ses capacités antioxydantes et anti inflammatoire, et une meilleure
compréhension de la cinétique de transfert de matiere qui se produisent au sein
de la figue séche et I'huile d’olive en mélange en faisant appel a la méthode de
maceération traditionnel.. Le but est aussi de développer un modele de
conservation plus efficace qui donne lieu a un produit plus riche et représentatif.

Afin de mieux cerner cet objectif, le présent travail s’est déroulé en trois étapes qui

sont représentées par les études suivantes :
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» La premiere étude intitulée : Effet de l'impregnation de deux variétés de
figues séches (Abrkane de couleur noire et Taamrioute de couleur blanche)
dans l'huile d’olive extra verge dans I'amelioration des proprieties physico-
chimiques et biologiques. L’objectif principal de cette étude est d’évaluer
'apport nutritionnel et thérapeutique des figues séches de deux couleurs
et 'huile d’olive extra vierge seules et aprés 90 jours de macération par
une étude de la caractérisation des parameétres physicochimiques,
quantification des composés phénoliques (polyphénols totaux, les
flavonoides et les tannins), évaluation de l'activité anti-oxydante et
l'activité antiinflammatoire. Dans ce contexte, nous avons choisi une seule
concentration de chaque variété des figues séches (1509/80ml m/v figues

séches /huile d’olive).

» La deuxieme étude intitulée : identification des composés phénoliques et
des acides gras de I'huile d’olive restante d’'un mélange figues seéches huile
d'olive. L'objectif principal de cette étude est d’évaluer leffet de
'imprégnation sur la qualité de I'huile d’olive restante de mélange par les
figues seches pendant 90 jours de macération sur la teneur en composes
phénoliques et la composition en acides gras. Dans ce contexte, nous
avons choisi cing concentrations des figues seches (1figue, 3figues,
5figues, 7figues, 9figues) et quatre volumes de I'huile d’olive (25 ml, 50 ml,
100 ml, 150 ml)

» La troisieme étude intitulée : étude, de la cinétique de diffusion de I'huile
d’'olive avec les figues séches. L’objectif principal de cette étude est de
valider un modeéle qui présente la meilleure concentration des figues a
ajouter dans I'huile qui donne lieu a un produit plus riche et représentatif,
Dans ce contexte, nous avons choisi cing concentrations des figues
séches (1figue, 3figues, 5figues, 7figues, 9figues) et quatre volume de
I'huile d’olive (25ml, 50ml, 100ml, 150ml). Les paramétres suivants ont été
suivis avant, pendant et aprés : poids, la longueur, la largeur et I'épaisseur

des figues, le volume de I'huile restante et le Co effusion de diffusion k.
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3.2 Lieux de travail

La présente étude a été réalisée au niveau du : Laboratoire de Génie chimique,
Département chimie industriel, Université de Blida. Centre de Recherche
Scientifique et Technigue en Analyses Physico Chimiques CRAPC de Bo-Ismail,
Tipaza. Centre de Recherche et de Développement (CRD) de 'unité antibioticale
SAIDAL de Media.

3.5 Matériel

3.5.1 Matériel végétal

3.3.1.1Huile d’olive

L’étude a porté sur I'huile d'olive extra vierge de la campagne oléicole
2015/2016 de la variété Sigoise cultivée dans la région de I'ouest de I'Algérie
(Mascara), obtenues a partir d’'une unité équipée d’'un systeme d’extraction a
froid, préservé dans des bouteilles en verre foncé propres et seches d'un
volume minimal de 250 ml et frigorifiés afin d’éviter le phénoméne d’auto-

oxydation.

3.5.2 Figue seche

Les Figues séches de variété noire (Abrkane) cultivée dans la région du
centre de I'Algérie (Bouira) ont été récoltées puis séchées traditionnellement
par les agriculteurs et la figue séche blanche (Taamrioute) cultivée dans la
région est de I'Algérie (Sétif) récoltées puis séchés traditionnellement par les

agriculteurs, les deux échantillons ont été conservés au réfrigérateur.

3.3.3 Matériel bhiologique

Les souris albinos Swiss (males et femelles) de poids variant entre 20 et 30 g
ont été utilisées. Ces animaux ont été élevés au niveau de I'animalerie de Centre
de Recherche et de Développement (CRD) de l'unité antibioticale SAIDAL de
Media, dans des conditions standard d’éclairement (12 heures d’éclairement

blanc, 12 heures d’obscurité) et a la température ambiante (25 + 1°). lIs recevaient
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une nourriture standard et s’abreuvaient a volonté avec I'eau du robinet.

3.3.4 Réactifs, solvants et appareillage

Tous les produits chimiques utilisés, dans cette étude, sont de qualité
analytique. Les réactifs, solvants et appareillage sont resumés dans I'appendice B
(Tableau B.1 et Tableau B.2).

3.3.5 Procédures de macération

3.3.5.1. Premiere mélange

L’'imprégnation des figues séches dans l'huile d’olive a été préparée selon la
méthode traditionnelle. Les figues ont été découpées en petit morceaux et mis
dans des bocaux en verre fumé de (250 ml). L’huile est ensuite ajoutée aux
morceaux de fruits jusqu'a immersion avec un rapport (150g/80ml). Les bocaux
ont été stockés dans 'obscurité et a température ambiante. L’effet de la charge de
figues séchées, utilisées pour le mélange de I'huile d'olive vierge, a été réalisé

comme suit (Figure. 3.1, Figure3.2).

Figure 3.2 : Représentation schématique des étapes de I'étude réalisée A : figues
seches Taamrioute B : mélange figue Taamrioute /huile C : figues séche
Abrekane, D : mélange figue Abrekane/huile.
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Les figues seches (Blanches et noires) + Huile d’olive extra vierge
Découpées en morceaux (FSB et FSN) (HOE)

iyl — {1

Macération pendant 90 jours

Figues séchees (1509/80ml) Huile d’olive extra
témoins lyophilisée @ vierge témoin (HOE)
et broyée

Filtration
¢ \

/ Figues des macérates Huiles restantes
séchées dans I'étuve a

de mélange
Humidité, dosage 40°c puis lyophilise et (HRFB et HRFN)
protéines, lipides, broyée (MFN, MFB) | i
la longueur, la
largeur et [~ Acidité, indice de
I’épaisseur des peroxyde, indice de
figues saponification, humidité,

densité, Ka7o, K232,
composition en AG par
GC-FID

v
'

Extraction solide liquide des

composés phénoliques Extraction liquide-liquide des
\/ composés phénoliques

-Dosage des polyphénols totaux
-Dosage des flavonoides Dosage des tannins
-Dosage des caroténoides

Figure 3.2 : Représentation schématique des étapes de la premiére étude
réalisée

3.3.5.2 Deuxieme mélange L'imprégnation des figues séches dans I'huile d’olive a

été préparée selon la méthode traditionnelle. Les figues complétes mis dans des
bocaux en verre fumé de (250 ml). L’huile est ensuite ajoutée aux figues avec un

rapport (1 Figue, 3 Figues, 5Figues, 7Figues 9Figues /25ml, 50ml, 200ml, 150ml).

Les bocaux ont été stockés dans I'obscurité et a température ambiante. Une étude
préliminaire a été effectuée pour déterminer le rapport optimal solide liquide qui
sera appliqué dans le reste des investigations. L’effet de la charge de figues
séchées, utilisées pour le mélange avec I'huile d’'olive vierge, a été réalisé comme
suit (Figure. 3.3, Figure 3.4) :
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Figure 3.3 : Représentation schématique des étapes de I'étude réalisée

A : mélange figus seches huile d’olive B : huile restante de mélange C : lyophilisation des

macérates

Le tableau ci-dessous énumere les différentes compositions afin de mettre en

évidence le mécanisme d enrichissement des figues par | huile d olive

Tableau 3.1 Présentation de L’enrichissement partie 2

Volume de I'huile

Nombre de figues

25ml
1 figue+ 25 ml

3 figues+ 25 ml
5 figues+ 25 ml
7 figues+ 25 ml

9 figues+ 25 ml

50ml
1 figue+ 50ml

3 figues+ 50 ml
5 figues+ 50ml
7 figues+ 50ml

9 figues+ 50ml

100ml
1 figue+ 100ml

3 figues+ 100 ml
5 figues+ 100 ml
7 figues+ 100ml

9 figues+ 100ml

150ml
1 figue+ 150ml

3 figues+ 150ml
5 figues+ 150ml
7 figues+ 150ml

9 figues+ 150ml
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Les figues seches + Huile d’olive extra vierge

Macération pendant 90 jours (Figues/Huile)
(1figue, 3figues, 5figues, 7 figues, 9figues)/ (25ml, 50ml, 100ml, 150ml)

11

Les prélevements des figues sont effectués apres 7, 14, 21, 28, 45, 60, 75et90 jours afin
de suivre les gains en huile pour établir le temps d’équilibre de transfert

gk

Filtration
Séchage et lyophilisation des macérates Récupération des huiles restante de
des figues séches et puis broyage mélange
MEB Infra rouge
GC-FID
Extraction solide liquide des composés Extraction liquide-liquide des
phéenoliques composés phénoliques

\ v

Identification des composes phénoliques par HPLC

Figure 3.5: Représentation schématique des étapes de deuxiéme et troisieme

étude réalisée

3.6 _Méthodologies

3.4.1 Analyse nutritionnelle et photochimique des fiques séches, huile d’olive et

les macéréates des figues seches et I'huile restante de mélange

Une caractérisation physicochimique a été effectuée des deux variétés des
figues sécheées, puis I'huile d’olive extra vierge, les macérates des figues séches,
'huile restante des macérates et une évaluation de l'activité antioxydante et
I'activité anti inflammatoire des extraits méthanoliques afin de sélectionner I'extrait

a fort pouvoir anti oxydant et anti inflammatoire. La qualité physico-chimique et
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nutritionnelle des deux variétés des figues séches et I'huile d’olive ont été

déterminées et qui a comprenait :

- Analyse de [lacidité, L’indice de peroxyde, la densité, lindice de
saponification I'humidité, Les coefficients des extinctions septiques dans
l'ultraviolet a 232 nm (K232) et 270 nm (K270) , la longueur , la largeur ,
I'épaisseur et la poids des figues séches .

- Analyse de la composition en nutriments (protéines, matiére grasse et les
sucres totaux.

- Extraction, quantification et identification des composes phénoliques

- Quantification et identification des acides gras de la fraction lipidique.

- Analyse de la microstructure par microscope électronique a balayage
(MEB).

- Etude de l'activité antioxydant et I'activité anti inflammatoire.

3.4.1.1 Détermination de I'acidité titrable de I'huile d’olive

L’acidité de I'huile d’olive représente la quantité d’acides gras libres, exprimée
en gramme d’acide oléique par 100 g d’huile d’olive. Une masse de 0.5g d’huile
est additionnée de 5 ml du mélange éthanol/éther du pétrole (50/50). La
neutralisation des acides gras libres est effectuée avec une solution d’hydroxyde
de potassium (0,1N) en utilisant la phénolphtaléine (1%) comme indicateur coloré

(apparition d’une couleur rose). L’acidité (A) est calculée selon la formule suivante

A=V *N+m/10 x M

A : Acidité exprimée en pourcentage. V : Volume (ml) de la solution KOH utilisée
pour le titrage. N : Normalité de la solution KOH (0,1N). m : Masse (g) de la prise

d’essai. M : Masse molaire de 'acide oléique (282g/mol).

3.4.1.2 Détermination de 'acidité titrable des fiques

Apres extraction des acides a partir d’'une solution de 10% de broya de figues
dans de l'eau distillée, I'acidité est titrée en utilisant de la soude (0,01 N) jusqu’a
pH 8,1 £ 0,2 (ISO 70, 1998). Les résultats sont exprimés en g d’acide citrique par
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100g de matiére séche (MS), en utilisant la formule suivante :

_ Cnaon - Vnaon * 0,064
m

A * 100

A : Acidité titrable : exprimée en g d’acide citrique par 100 g MS. C naoH :
concentration de la solution de soude (0,01 mol/l). V naoH : volume (ml) de soude
ajouté pour atteindre le pH de 8,1. m: poids de I'échantillon utilisé pour le test.

0,064 : facteur conventionnel établi pour I'acide citrique.

3.4.1.3 Détermination de la teneur en humidité

La détermination de la teneur en humidité a été effectuée par étuvage a 103 + 2
°C jusqu’a poids constant selon la méthode NF EN 12145. 5 grammes de
I'échantillon ont été introduits dans un creuset préalablement pesé. Les résultats
ont été exprimés en pourcentage du poids d’eau par rapport au poids initial selon
I'équation suivante :

mp; —mp

H=—"=—=%100

my;—mo

H : taux d’humidité, exprime en pourcentage (%) en masse ; mO : masse, en
gramme, de la capsule vide ; m1 : masse, en gramme, de la capsule et de la prise

d’'essai ; m2 : masse, en gramme, de la capsule et le résidu sec.

3.4.1.4 Indice de peroxyde

L’indice de peroxyde c’est le nombre de milliéquivalents d’oxygéne contenus
dans un kilogramme de produit et oxydent liodure de potassium avec libération
d’iode. La méthode utilisée est celle du reglement CEE /2568/91.

Un échantillon de 2 g d’huile est introduit dans une fiole, 10 ml de chloroforme
sont ajoutés, tout en agitant, afin de dissoudre I'huile ; suite a quoi 15 ml d’acide
aceétique glacial et 1 ml d’'une solution d’iodure de potassium (KI) saturée sont
ajoutés, la fiole est bouchée rapidement, puis agitée vigoureusement pendant 1

minute et laissée a I'obscurité pendant 5 min a température ambiante. 75 ml d’eau



79

distillée sont ensuite ajoutées ainsi que quelques gouttes d’empois d’amidon, le
tout est titré avec le thiosulfate de sodium (Na2S203) a 0,01 N en agitant

vigoureusement

N(V-Vp)
IP(meq d'02/kg) = —m 1000

IP : indice de peroxyde (meq d’O2/kg) N: normalité de Na2S203 (0,01N) ; V et VO:
volume en ml de Na2S203 nécessaire pour le titrage de I'échantillon et de I'essai a

blanc respectivement. m : masse en gramme de la prise d’essai (29).

3.4.1.5 L’extinction spécifique

Le coefficient d’extinction spécifique est déterminé selon la méthode officielle
décrite par le COI (1996). Aprés avoir filtré les échantillons d’huiles via le sulfate
de sodium anhydre, une solution a 1% d’huile dans le cyclohexane a été préparée.
La lecture s’est faite dans des cuves en quartz de parcours optique de 1
centimétre aux longueurs d’onde de 232 et 270 nm. En employant comme blanc le
solvant employé. Les extinctions spécifiques rapportées aux différentes longueurs

d’onde sont calculées comme suit :

K : extinction spécifique a la longueur d'onde A ; Ax : absorbance a A nm; C:
concentration de la solution en g/100 ml ; L : épaisseur de la cuve en centimétre
(1cm).

3.4.1.6 Dimensions des figues fraiches

Les poids unitaires des figues seches avant et aprés le mélange de chaque
échantillon sont mesurés a l'aide d’'une balance analytique. Le poids moyen par
unité de fruit exprimé en grammes est rapporté pour chacune des variétés. Les
dimensions des variétés de figues sont mesurées. Les longueurs, les largeurs et

les épaisseurs unitaires de dix figues avant et apres le mélange pendant 90 jours
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et les résultats sont rapportés en millimetres.

3.4.1.7 Dosage des sucres totaux

La méthode colorimétrique de DUBOIS et al. [148] permet de doser les sucres
totaux. En milieu acide et a chaud, les pentoses (C5) et les hexoses (C6)
subissent une cyclisation pour donner respectivement le furfural et '’hydroxyméthyl
furfural. Les composés ainsi formés réagissent avec le phénol pour donner un
complexe coloré jaune-orange présentant une absorption maximale a 450 nm. Le
complexe coloré ainsi formé permet le dosage spectrophotométrique des sucres

et leurs dérivés.

Une prise d’essai de 5 g d’échantillon, 1,5 g de carbonate de sodium (pour
neutraliser I'acidité) et 200 ml d’eau distillée sont placés dans un bécher de 250
ml. Le mélange est porté a ébullition (100 °C), tout en agitant, pendant 30 minutes
puis filtré sur un papier filtre. Le filtrat est ajusté a 500 ml en utilisant I'eau distillée.
1 ml de phénol a 5 % (M/V) est ajouté a 1 ml de filtrat et le mélange est agité
soigneusement. Un volume de 5 ml d’acide sulfurique concentré est versé sur le
mélange précédent en 5 secondes et agité rapidement.

Le mélange est laissé refroidir a la température de la salle pendant 30 minutes
et a I'obscurité puis I'absorbance est lue a 490 nm contre un blanc. La teneur en
sucres totaux est exprimée en g/100 g de matiére fraiche en se référant a la
courbe d’étalonnage de glucose (8 a 48 ug/ml) (Appendice E : Figure E.5).

3.4.1.8 Dosage des lipides

La détermination du taux de la matiére grasse a été effectuée selon la méthode
d’extraction au soxhlet en utilisant 'hexane comme solvant a reflux (NA 1933).

30 g d’échantillon ont été introduits dans une cartouche d’extraction en
cellulose, qui a été bouchée avec du coton cardé et placée dans le soxhlet. 300
mL d’hexane sont introduits dans un ballon d’ébullition préalablement pesé. Le
soxhlet est monté et le ballon chauffé a ébullition du solvant. Un systéme de
réfrigération permet de condenser les vapeurs du solvant destinées a entrainer les

lipides. Les matieres grasses sont extraites pendant 4 a 6 h et recueillies dans le
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solvant qui est ensuite évaporé au Rotavapor a 40 °C. Le ballon contenant la
matiére grasse a été peseé. La teneur en matiére grasse a été déterminée selon la

formule suivante :

P
MG% = %* 100

E
MG% : Taux de matiére grasse. PE : Prise d’essai (30) PO : Poids du ballon vide

PF : Poids du ballon contenant les matiéres grasses

3.4.1.9 Dosage des protéines

Les protéines sont extraites a partir de 0,4 g de lyophilisat de figue en utilisant
10 ml d’éthanol 70% pendant 24 h. Aprés centrifugation a 5000 tpm/15 min, le
surnageant contenant les protéines est récupéré (Landi Librandi et al., 2007).

Le dosage des protéines est réalisé suivant la méthode de Bradford et al.
(1976). Un volume de 200 pul d’extrait est mélangé avec 2,5 ml du réactif de
Bradford. Aprés 5 min d’incubation, I'absorbance est mesurée a 595 nm. La
concentration en protéines est déterminée en se référant a une courbe
d’étalonnage obtenue avec la sérumalbumine bovine (BSA) (Figure 2, Annexe 2)

et les résultats sont exprimés en g/100g MS.

3.4.1.10 Extraction des poly phénols

3.4.1.10. a Extraction liguide— liguide des composés phénoligues d’huile d’olive

Pour l'extraction des poly phénols de la fraction apolaire on précéde a la
méthode de Vassili et al., (2009), 1g d’huile est dissout dans 5 ml d’hexane, puis 5
ml du mélange meéthanol/ eau (60 :40, v/v) est ajouté, aprés agitation par un
vortex. On récupére la phase méthanolique, on réalise un deuxieme lavage,
auquel on ajoute 5ml d’hexane. Enfin on centrifuge a 3500 tours pendant 10
minutes, on récupére la phase meéthanolique dans laquelle on dose les différents

COMpOSES.
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3.4.1.10.b Extraction solide-liquide des composés phénoliques des figues séches.

L’extraction solide-liquide est appliquée pour extraire les composés phénoliques
des figues seches. Une aliquote de broyat de figue (200 mg) est introduite dans un
tube a essai puis 10 ml de solvant (acétone 60%) sont ajoutés. Le tube est placé
dans un bain marie équipé d’un agitateur automatique a 40° C et 120 min. L’extrait
est récupéré par centrifugation a 5000 tpm / 10 min puis filtré et conservé au

réfrigérateur.

3.4.1.11 Analyse quantitative des polyphénols

a. Dosage des composés phénoligues totaux

Le dosage des poly phénols totaux repose sur la méthode de Folin-Ciocalteu.
Ce dernier est un réactif composé d’acide phospho-tungstique (H3PW12040) et
d’acide phosphomolybdique qui se réduisent, dans un milieu basique, en un
mélange d’oxydes bleus de tungsténe et de molybdéne par les composés
phénoliques. L’'intensité de la coloration bleue produite est proportionnelle a la
quantité de poly phénols présents dans I'extrait.

La méthode de dosage des poly phénols utilisé est celle décrite par Velioglu et
al., (1998). Un volume de 200 ul d’extrait est additionné de 750 ul du réactif de
Folin-Ciocalteu, apres 5 min, 400 pl de carbonate de sodium (7%) sont ajoutées.
Le mélange réactionnel est laissé a I'obscurité durant 60 min a température
ambiante. L’absorbance de la coloration bleue développée est mesurée a 750 nm.
La teneur en poly phénols est déterminée en référence a une courbe d’étalonnage
obtenue avec l'acide gallique .Les résultats sont exprimés en mg d’équivalent
acide gallique (EAG) par 100 g MS (Annexe 4, figure 5).

b. Dosage des flavonoides

La teneur en flavonoides est déterminée selon la méthode de Djeridane et al.,
(2006) qui consiste a mélangé 1 ml d’extrait et 1 ml de la solution de chlorure
d’aluminium (AICI3) a 2%. Le mélange est laissé 10 min a l'obscurité et a

température ambiante. Aprés incubation, I'absorbance est mesuré a 430 nm. Un
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témoin a été préparé en remplagant I'extrait par le méme volume du solvant
d’extraction. La teneur en flavonoides est exprimée en ug d’EQ/g d’huile, en se
référant a une courbe d’étalonnage réalisée a l'aide de la quercitrine comme

standard (Annexe 4, figure 4).

c. Dosage des caroténoides de I'huile d’olive

Pour déterminer la teneur en caroténoides nous avons appliqué le protocole
décrit par Rougeau, (1981). 1g d’huile filtrée est mélangé avec 9 ml du n-hexane.
L’absorbance est mesurée a 450 nm. Les teneurs en caroténoides sont exprimées
en mg d’équivalent Bcaroténe, en se référant a une courbe d’étalonnage (Annexe
4, figure 3).

d. Dosage des caroténoides des figues séches

Les teneurs en caroténoides des figues sont déterminées selon Lichtenthaler et
Wellburn, (1983). Le broya de figue (400 ug) est extrait par 10 ml d’éther di
ethylique sous agitation magnétique et a l'abri de la lumiére pendant 30 min.
Aprés centrifugation a 5000 tpm/10 min, I'absorbance est mesurée a 470, 644 et
662 nm. Les concentrations en caroténoides des extraits sont calculées selon les

formules ci -aprés et les résultats sont exprimés en mg/100g MS.

e. Les tanins condensés

Les tanins condensés ont été déterminés par la méthode spectrophotométrique
de vanilline en milieu acide décrite par BA et al. [171]. Le réactif vanilline-HCI est
spécifique pour les flavane-3-ol et proanthocyanidines. La réaction est basée sur
la condensation de l'aldéhyde phénolique (vanilline) avec la structure de
phloroglucinol de flavan-3-ol et de proanthocyanidines dans des conditions acides

en méthanol ou éthanol [172].

Le réactif de vanilline a été préparé en mélangeant a volume égal : 'HCl a 8 %
(v/v) dans le méthanol et la vanilline dans le méthanol a 4 % (p/v). Le mélange est

maintenu a 30 °C avant le dosage. Une prise d’essai de 200 ul de chaque extrait a
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analyser a été mélangée avec 1000 pl du réactif de vanilline. Le mélange a été
agité puis incubé a l'obscurité pendant vingt minutes a température ambiante.
L’absorbance a été lue a 500 nm avec un spectrophotométre UV-Visible contre un
blanc préparé par la méme maniére précédente en remplagant I'extrait par le
méthanol. La concentration en tanins condensés est exprimée en microgramme
équivalent catéchol par gramme de matiere fraiche en se référant & la courbe
d’étalonnage de catéchol (huit concentrations allant de 0 a 0,9 g / ml p/v)

(Appendice E, Figure E.8).

3.4.1.11 Etude de l'activité antioxydante

Le réactif DPPH (2,2-diphenyl-1-picrylhydrazyl) est un composé chimique qui fut
'un des premiers radicaux libres utilisé pour étudier la relation structure-activité
antioxydante des composés phénoliques. Il est réduit par un transfert d’hydrogéne
qui provient des différents antioxydants qui se trouvent dans le milieu réactionnel a
la forme d’hydrazine (non radical) en acceptant un atome d’hydrogéne. La mesure
de l'efficacité d’'un antioxydant se fait en mesurant la diminution de la coloration
bleue, due a une recombinaison des radicaux DPPH, mesurable par

spectrophotométrie a une absorbance de 517 nm [170].

Un volume 0.975 ml de la solution méthanolique de DPPH fraiche (0.0024 g/100
ml méthanol) est ajoutée a 0,25 ml de I'extrait méthanolique de chaque échantillon
a différentes concentrations (2 - 100 ug/ml). Le mélange est fortement agité,
incubé pendant 30 min a I'obscurité. L’absorbance a été mesuré a 517 nm contre
un blanc méthanol avec un spectrophotométre UV—visible. Le contrdle négatif est
composé de 0,25 ml d’éthanol et de 0,975 ml de la solution de DPPHe. Le contrble
positif est représenté par une solution d’'un antioxydant standard. Le pourcentage

d’activité anti radicalaire (1%) est calculé selon la formule suivante :

Ao

AA% = * 100

Avec : AA : activité antioxydante (%). AO : densité optique du contréle (nm). AS :

densité optique de I'échantillon (nm). Les antioxydants synthétiques, le BHT
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(hydroxytoluéne butylé) et la vitamine C (acide ascorbique) sont utilisées comme
standards a différentes concentrations. Le résultat est exprimé en mg de vitamine
C équivalent (mg E VC) par ml de l'extrait. Les valeurs d’IC50 (concentration
inhibitrice de DPPH a 50%de radicaux libres) des extraits sont calculées par la
méthode de régression linéaire a partir de la courbe [% inhibition = f
(concentrations)].

3.4.1.12 Activité antioxydante par le test FRAP

Le pouvoir antioxydant par réduction du fer, communément connu par FRAP pour
Ferric Reducing Antioxidant Power de nos extraits , est déterminé par la méthode

décrite par Kaur et al [173].et modifié par Hmid et al [174].

Un volume de 1ml de I'extrait méthanoliques a différentes concentration (2-100
pg/ml) est additionné a 2,5 ml de tampon phosphate (0,2 M, pH 6,6) et 2,5 ml de
ferricyanure de potassium (1 %, m/v), le tout est bien mélangé. Le mélange est
incubé a 50 °C, pendant 20 min. Apres 2,5 ml d’acide trichloracétique (10 %, m/v)
sont ajoutés au mélange, centrifugé a 3000 tpm pendant 10 min. Ensuite 2,5 ml du
meélange sont additionnés avec 2,5 ml d’eau distillées et de 0,5 ml de chlorure

ferrique (0,1%, m/v).

L’absorbance est mesurée a 700 nm par un spectrophotomeétre contre un blanc
contenant du méthanol a la place du l'extrait. Le BHT et La vitamine C (acide
ascorbique) sont utilisées comme composés standards a différentes
concentrations. L'augmentation de I'absorbance indique une augmentation du
pouvoir réducteur. La concentration en jus fournissant 0,5 d’absorbance (IC50) a
été calculée a partir du la méthode de régression linéaire [I'absorbance= f
(concentrations)]. Elle est définie comme étant la concentration des antioxydants
nécessaire pour réduire 50% de la concentration initiale du thiocyanate ferrique.
Elle sert a comparer et exprimer la puissance des capacités réductrices des

substances bioactive.
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3.4.1.13 Etude cinétique de diffusion

La cinétique a pour but de décrire les étapes responsables de la facon dont
I'équilibre thermodynamique peut étre approché et méme atteint. Comme pour les
fonctions thermodynamiques, la vitesse de transfert de matiere entre phases, de
dissolution d'un solide ou d'une réaction chimique est une fonction d'état du
systéme. Cela suppose qu’elle ne dépend que de la composition du systéme et
des conditions physiques (pression, température, agitation...) qui y regnent. De ce
fait, elle n'est en aucun cas une fonction du temps méme si elle exprime la
transformation (transfert, dissolution, réaction) d'une quantité de matiere par unité
de temps. Le transfert de soluté dans le liquide exige un certain temps pour avoir
I'équilibre [24].

Une étude cinétique rigoureuse a été effectuée pour toutes les procédures, en
suivant la largeur, la langueur, I'épaisseur , le poids des figues et aussi le volume
de Tlhuile restante du mélange figues/huile , en prélevant des échantillons a
I'intervalle de 7J, 14J, 21J, 30J et 60J, 75J et 90 jours . Afin d'éviter la perte ou

une mauvaise représentativité des résultats, les expériences sont répétées 6 fois.

3.4.1.14 Techniques d’identification

A. Chromatographie en phase gazeuse (GC/FID)

La détermination de la composition en acides gars des huiles restantes du
mélange (20expérience ) plus l'huile témoins ont été effectuée par la
chromatographie phase gazeuse couplée a la spectrométrie de masse (GC-MS)
de type Agilent / HP 5973 au niveau de laboratoire de chromatographie au centre
de recherche scientifique et technique en analyse physico-chimique de Boulsmail,
selon la méthode ISO 5508 (1990).

Les composants en acide gras ont été convertis en ester méthylique avant
d’étre analyser par GC. Les esters méthyliques ont été préparés par une
transméthylation selon la méthode ISO 12966-2 (2011). 10 mg d’échantillon ont

été pesés avec précision puis ils étaient dissous dans 1 mL d’heptane. Le tube a
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été bouché hermétiquement, puis agité manuellement pendant 2 secondes, puis
200 pL d’hydroxyde de potassium méthanolique (2 mol/L) ont été ajoutés. Le
mélange a été agité de nouveau pendant 10 secondes puis placé dans un bain
marie a 50 °C pendant 20 secondes. Apres agitation et décantation des deux
phases, 1 pL de la phase supérieure contenant les acides gras méthylés a été
injecté en GC par mode splitless 1/100.

L’analyse a été réalisée par un chromatographe phase gazeuse HP 6890 équipé
d’'une colonne capillaire en silice (Siloxane méthyle) HP-1, 30 m x 250 ym x 0,25
pMm, avec un gaz vecteur composé d’hélium a un débit de 1,5 mL.min1 et un
détecteur a ionisation a flamme (MSD) CP 9002. La température du four a été de
150 — 240 °C (3 — 6 °C/ mn), la température d’injection a été de 150 °C et celle du
détecteur de 250 °C. L’identification des composés a été déterminée selon les
deux banques de donnée de la GC-MS (Wiley et NIST) par le logiciel MSD
ChemStation 2005.

B. Analyse de la microstructure par MEB

La microscopie électronique a balayage est une technique de microscopie
électronique capable de produire des images en haute résolution de la surface
d’un échantillon en utilisant le principe des interactions électrons-matiére [20]. Le
microscope électronique a balayage est une technique utilisée pour définir la
répartition, la forme et la morphologie en 3 dimensions des cellules. La
microscopie électronique repose sur le méme principe que la microscopie optique,
a la différence prés que le rayon incident est constitué par un faisceau d’électrons

au lieu d’un rayon de lumiére visible [20].

L'observation de la microstructure des figues a été effectuée en utilisant la
microscopie électronique a balayage (MEB-EDS Quanta 250 a filament de
tungsténe de la compagnie FEI). Les fragments séches et imprégnés dans I'huile
d’olive séchées et lyophilisées ont été déposés sur un support d'observation
adhésif et conducteur, ensuite ont été meétallisés par plasma d'argon.
L'observation a été réalisée sous vide a une tension accélératrice de 15 kV.

(Energy Dispersive Spectroscopy).
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C. ldentification des polyphénoles par chromatographie liguide a haute

performance (HPLC) des extraits méthanoligues

La chromatographie en phase liquide a haute performance est une technique
de séparation analytique basée sur I'hydrophobicité des molécules d'un composé
ou d’'un mélange de composés. L'échantillon a analyser est poussé par un éluant
liquide (appelée aussi phase mobile) dans une colonne remplie d'une phase

stationnaire composée de grains solides trés fins.

Le débit d'éluant est assuré par une pompe a haute pression. Dans la colonne,
les divers composés de I'échantillon sont séparés I'un de 'autre en raison de leurs
diverses affinités a I'égard des deux phases — stationnaire et mobile. A la sortie de
la colonne les composés sont détectés a I'aide d’'un détecteur (pouvant étre UV,
IR etc.) [277]. Le schéma (Figure 1.G en Appendice G) présente le principe

général de la méthode.

La méthode HPLC analytique qui a été utilisée, il s’agit d’'une méthode optimisée
spécifique pour l'analyse qualitative des polyphénoles totaux au niveau du

laboratoire des analyses chromatographiques du CRAPC.

L’analyse des extraits bruts méthanoliques a été menée par une HPLC YL 9100
System selon les conditions opératoires suivantes : une pompe YL9110, d’un
injecteur et un détecteur UV-Visible, intégrateur a été utilisée en phase inverse,
avec une colonne analytigue C18 (Dimension 25 cm x 4,6 mm x 5 um). Le débit
de la phase mobile été de 1 ml.min-1. La phase mobile utilisée est constituée de
deux solvants : solvant A : méthanol (100 %), solvant B : eau acidifiée a 1 % avec
d’acide acétique. Le volume injecté a été de 20 pL. La longueur d’onde de
détection optée a été de 254 nm. Le gradient de la phase mobile est présenté
dans le tableau 3.1. Le traitement des données a été effectué par le logiciel YL-
CLARITY.
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Tableau 3.1 : Gradient de solvants utilisé pour le dosage des polyphénoles totaux
des deux extraits méthanoliques

Solvant
Temps (min) A% B%
0 95 5
55 5 95
60 95 5

D. Spectrométrie Infra-rouge (IR)

Les spectres infra-rouges des molécules ont été réalisés au moyen d’'un
spectrophotometre ALPHA-P BRUKER. Les spectres ont été traités par le logiciel
OPUS.

3.4.1.16 Evaluation de I'activité anti-inflammatoire

La méthode de la carragénine induisant un cedéme au niveau de la patte a été
utilisée pour évaluer l'activité anti-inflammatoire, le diamétre de la patte a été
mesuré a l'aide du micrométre avant et apres l'injection de la carragénine pour

évaluer 'augmentation et la réduction du diameétre [51].

Les 50 souris ont été réparties en 10 lots de 5 souris chaque un. 1 heure
aprés le gavage de différentes solutions, 0.1 ml d’une suspension de
carragenine 0.5% (dissoute dans une solution salée a 0.9 %) a été injecté par
voie sous cutanée au niveau de l'aponévrose plantaire de la patte arriere
droite des souris. L’oedéme a été mesuré une (1) heure apres injection de la
carragénine et chaque heure pendant 6h a laide d’'un micrometre. Le
pourcentage d’augmentation de 'cedeme a été calculé pour chaque heure

selon I'équation suivante :

% d’cedéme = ((Dn-D0)/DO) x100

D1: diamétre de la patte de chaque heure aprés injection de la carragénine.
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DO: diamétre de la patte avant I'injection de la carragénine.
Le pourcentage d'inhibition est quant a lui, il a été calculé en fonction du

témoin selon la formule suivante :

% d’inhibition = [(% d’cedéme (témoin) - % d’cedéme (extrait)) %

d’cedéme (témoin)] x100.

- Lot de témoin (control négatif): ont recu de I'eau physiologique (NaCl
0.9%) a une dose del0 ml/kg.

- Lot standard (control positif): ont recu le Diclofénac comme anti-
inflammatoire de référence (anti-inflammatoire non stéroidien) a une
dose de 10ml/Kg (50mg/kg) La poudre du Diclofénac a été dissoute
dans de I'eau physiologique (0.9%) avec un rapport de 5mg/10ml.

- Les lots de 3 au 10 sont traité par les extraits méthanoliques de trois
huiles étudies et les extraits de figues blanche et noire et I'extrait de
macérat figue banche et noir qui ont été préparé avec de l'eau
physiologique (NaCl 0.9%), a raison de 200 mg/kg. Une solution de 10
ml/kg a été gavée pour chaque souris.

3.4.17. Analyses statistiques

Toutes les données obtenues représentent la moyenne de trois essais, les
données de l'activité anti inflammatoire obtenues représentent la moyenne
de cing essais .L'analyse statistique a été effectuée selon les méthodes
standards de l'analyse de variance a un critere ANOVA 1 suivie par le test
Fischer LSD en utilisant le programme informatiques XLSTAT 14, aprées
vérification préalable de 'homogénéité des variances et de la normalité des
données a analyser. Des seuils de probabilité significatifs de 5 et 1 % ont été

utilisés.
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Chapitre 4 : RESULTATS ET DISCUSSION

4.1. Caractérisation du mélange figues séche/ huile d’olive

Dans ce chapitre sont présentés les résultats des analyses physico-chimiques,
les activités biologiques (anti oxydante et anti inflammatoire) des deux variétés de
figues seches (noire et blanche) et une variété de I'huile d’olive extra vierge prises
séparément et en mélanges avec un rapport de 1509/80ml pendant 3 mois de
stockage a température ambiante.

Les parameétres physico-chimiques mesurés pour 'huile d’olive extra vierges,
'huile restantes des macérates figues noires et l'huile restante des macérates
figues blanches(HRFB) sont : I'acidité, IP, K232, K270. Pour les figues séches : le

taux d’humidité, I'acidité, les teneurs en glucides, en protéines, en lipides

4.1.1. Résultats des analyses physico chimigues des huiles

Les résultats de la caractérisation physicochimique des trois huiles étudiées :
HOEV, HRFN et HRFB sont représentés dans le tableau Al (Appendice A) et sont
illustrés par les courbes de la figure 4.1.

a) Acidité

L’'indice d’acide permet d’évaluer le degré d’altération par I'hydrolyse d’une
huile. Il est largement utilisé comme critére de classification commercial de I'huile
d'olive [5]. L’acidité de HOEV avant macération est de 0.33 £ 0.02%, la faible
acidité de cette huile est probablement due aux bonnes conditions de récolte et de
conservation ; un temps de stockage réduit et une extraction relativement
immédiate. En effet, selon Adamez et al [6], lorsque les olives sont immédiatement

extraites apres récolte, 'acidité est en-dessous de 0,50 %.

Ces résultats sont proches des variétés obtenues par Arslan et al. [108] pour

des variétés d’huiles Turques (=0,83%) et des variétés tunisiennes analysées par
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Savarese et al. [10] pour lesquelles I'acidité libre est comprise entre 0,38 et 0,41%
d’acide oléique. Cependant, ce paramétre avait une tendance a augmenter durant
la période de maceération (apres 90 jours) avec une augmentation significative (p <
0,05) pour atteindre un taux de 0.60 = 0.09 et 0.75 + 0.007 % pour HRFN et HRFB
respectivement. L'acidité de tous les échantillons étudiés reste toujours inférieure
a 0,8% ; limite indiquée par le COI 2019 pour huile d'olive extra-vierge
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Figure 4.1 : Teneurs moyennes de I'acidité (A), de l'indice de saponification(B),
K2s2 (C) et K270(D), de I'huile d’olive avant et aprés la macération

Les résultats sont exprimés en moyenne + écart type (nombre de répétitions n = 3). Pour chaque colonne, les
valeurs avec des lettres différentes sont significativement différentes a P <0,05; a> b>c¢>d

Ces résultats corroborent les résultats obtenus par Saavedra et al. [226] qui
ont montré que lacidité de I'huile d’olive additionnée de l'huile essentielle de
Thymbra capitata a augmenté apres 21 jours de stockage a une température de
60 °C. Par ailleurs, Sousa et al. [112] ont constaté que l'acidité de I'huile d'olive
additionnée de poivron, de piment rouge séché, de laurier et des épices d'origan a
une concentration de 10 g/l n‘a pas augmenté d’'une fagon significative (p > 0.05),
tandis que l'addition d'ail frais a engendré une augmentation significative de
I'acidité (de 0,6 a 0,8%) aprés 3 mois de stockage a température ambiante.

Par contre Juhaimi et al. [227] ont observé aussi une augmentation de 0,78 a
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0,89 mg KOH/g dans les échantillons de I'huile I'olive enrichis par 'HE de romarin
et conditionnés dans des bouteilles en verre de différentes couleurs (rouge, jaune,

vert et transparent) apres 90 jours de stockage.

b) Indice de peroxyde

Selon Ryan et al. [229] I'indice de peroxyde détermine les hydro peroxydes et
constitue 'un des moyens les plus fiables et directs pour mesurer I'oxydation
lipidique. Les résultats obtenus du suivi de I'évolution de I'indice de peroxyde de
'huile d’olive avant et aprés macération, sont représentés dans le tableau Al
(Appendice A) et illustré dans la figure 4.1 ci-dessus. lIs révelent que les valeurs
de lindice de peroxyde des huiles analysées au cours de toute la période de
macération (du ler au 90eme jour) sont largement inférieures a la limite établie
par le COI, 2019 pour les huiles d’olives de catégorie extra-vierge (20 meq 02/Kg),
donc 'huile n’a subi aucun changement significatif, ce paramétre varie de 0.58 +
0.06 meq d'O2/kg OHEV a 0.60 = 0.36 meq d’'O2/kg ORFN et 0.61 + 0.08 meq
d’O2/kg HRFB.

L’indice de peroxyde de I'huile analysée par Asensio et al. [228] et Faouzia et
al. [230] est plus élevé que celle obtenue lors de cette étude. Ces auteurs ont
enregistré des valeurs de 7,9 et de 6,68 meq d'O2 /kg respectivement. Ce
parametre peut étre influencé par plusieurs facteurs ; a savoir I'état des fruits et

les conditions de récolte, transport, stockage des olives et leur transformation [12].

Nos résultats concordent avec I'étude menée par Saavedra et al. [226] qui
n’ont signalé aucune différence significative de I'lP entre les huiles traitées et non
traitées. Cependant Asensio et al. [228] ont noté que les échantillons de I'huile
d’olive aromatisés par I'huile essentielle ont enregistré un IP le plus faible
comparativement aux échantillons de I'huile d’olive non aromatisée aprés 28 jours
de stockage dans différentes conditions de lumiére et d’'obscurité. Esmaeili et al.
[231] ont constaté un IP cinq fois (11.49) plus faible dans I'huile de lentisque
enrichie par 'HE de Rosmarinus officinalis et trois fois (16,31) plus faible dans
I'huile de lentisque enrichie par 'HE de Menta piperita comparativement a I'huile
de lentisque non enrichie [51.17] aprés 80 jours de stockage dans I'obscurité a

une température de 60 °C.
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Dans des études antérieures réalisées sur l'effet d’'incorporations d’extraits et
des HE de plantes sur la composition chimique, la qualité et la stabilité oxydative
d’autres huiles végétales ; Asnaashari et al. [232] et Chandran et al. [233] ont
montré que I'lP de I'huile de mais et de noix de coco additionnées des HE de
gingembre (Zingiber officinale), de poivre noir (Piper nigrum) et de I'extrait de la

mare (Rudus plicates), augmente durant la thermo-oxydation.

Par contre Yang et al. [255] ont étudié l'effet de I'extrait de romarin sur la
stabilité oxydative de I'huile de soja, de son de riz et de cotton. Ces derniers ont
signalé une augmentation de I'lP de ces huiles aprés 24 jours de stockage, dans
le méme contexte, Juhaimi et al. [227] ont noté aussi une augmentation de I'lP des
échantillons de I'huile I'olive enrichie par 'HE de romarin et conditionnés dans des
bouteilles en verre de différentes couleurs (rouge, jaune, vert et transparent) (de

32,75 &4 79,46 meq O2/kg) aprés 90 jours de stockage.

En effet, d’aprés ces résultats, la valeur de I'lP est inférieure a 20 meq O2/Kg
d’huile. Cette faible valeur ne signifie pas toujours I'absence du phénoméne
d’'oxydation. Le recours a la détermination des -coefficients (K232, K270)
d’absorbance dans [lultraviolet, renseigne sur la présence ou l'absence de

produits d’oxydation primaires et secondaires dans I'huile.

c) Extinction spécifique (K232 et K270)

L’extinction spécifique a 232 et a 270 nm a été mesurée afin d'évaluer les
niveaux d'oxydation. La détermination de I'absorbance a 232 nm et au voisinage
de 270 nm fournit des informations sur la présence des diénes conjugués (k 232)
et des trienes conjugués (K270) formés pendant l'autoxydation de l'huile. Les
diénes et les trienes conjugués sont proportionnels au degré d’oxydation de I'acide

oléique, linoléique et linolénique [230]

Les travaux de Perrin [6] ont montré que plus I'absorbance a 232 nm est
forte, plus le corps gras est peroxydé plus I'absorbance a 270 nm est forte plus il
est riche en produits secondaires d’oxydation. Les résultats obtenus du suivi de
I'évolution de K232 et K270 de l'huile d’olive avant et aprés macération sont

illustrés dans la figure 4.1 ci-dessus.
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Les valeurs des absorbance spécifiques en ultra-violet obtenues pour I'huile
d’olive avant la macération (0.20 + 0.07 et 2.53 + 0.04), (0.16 + 0.04 et 2.21 +
0.09) de I'huile restante des figues noires, (0.18 + 0.007 et 2.36 + 0.205) de I'huile
restante des figues blanches aprés la macération, indiquent qu’elles respectent les
valeurs préconisées par la norme du COI (2019), dont K 232 < 2,5 ; K270 < 0,25
pour la classification en tant que huile d'olive extra vierge avec des différences

significatives (p < 0,05).

Les résultats des coefficients d’extinction spécifique dans I'UV sont proches de
ceux enregistrés pour les variétés Européennes introduites en Tunisie qui varient
entre 1,6 et 2,8 (pour le coefficient K232) et entre 0,1 et 0,2 (pour le coefficient
K270) [8]. D’aprés les résultats obtenus, il ressort que I'ajout des figues séches
améliore la stabilité oxydative de 'huile d’olive conservée a 'abri de la lumiére. Ce
résultat est en conformité avec les travaux de Keramat et al. [234] qui ont indiqué
que l'enrichissement de l'huile d’olive par I'huile essentielle la protége contre le
processus d’oxydation. lls ont noté qu’'une augmentation de K232 a été signalée
aprés 28 jours de stockage a température de 70 °C, et la valeur la plus faible de
K232 a été enregistrée dans les échantillons de I'huile d’olive enrichie par des

huiles essentielles a la fin de stockage (42 jours a température de 70 °C).

Contrairement a nos résultats, Asensio et al. [228] ont montré que I'incorporation
de I'HE d’origan dans I'huile d’olive a engendré une augmentation de K232 aprés
126 jours de stockage sous la lumiere, quant aux valeurs de K 270, elles n'ont pas

dépasse 0,5 pour tous les échantillons d’huile.

4.1.2 Caractérisation physico-chimique de la figue séche et des macérates des

figues séches

Les résultats obtenus, de la caractérisation physico-chimique de la figue seche
et des macérates des figues séches sont représentés dans tableau A2 (Annexe A)

et illustrés sur la figure 4.2

a) Acidité titrable

A la lumiere du tableau et de la figure ci-dessous, le suivi de I'évolution de
lacidité des figues avant et aprés macération montrent que la teneur moyenne

en acidité de la figue seche avant macération est de 0.41+0.02 % et 0.62+0.04 %
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des FN et FB respectivement. Ces valeurs sont dans la gamme des résultats
obtenus par Bachir bey et al. [235] et Teow et al. [238] et aussi sont similaires a
celles rapportées par Piga et al. [236] (comprises entre 0,42 et 0,66 g d’acide
citrique/100g), et supérieures a celles obtenues par Al askari et al. [237] (varient
entre 0,26 et 0,37 g d’acide citrique/ 100g). L’étude réalisée par Pereira et al. [239]
a montré que les données concernant l'acidité titrable a divers stades de
maturation de neuf variétés de figues cultivées en Estrémadure dans l'ouest de

I'Espagne varient de 0,1 a 0,2 g/100 g.

Les valeurs obtenues dans cette étude étaient inférieures a celles obtenues par
Caliskan et al [241] qui ont rapporté des valeurs variant entre 0,11 et 0,35 g/100 g
pour les figues de la région de la Méditerranée orientale de la Turquie. Simseket
et al. [242] a rapporté des valeurs comprises entre 0,14 et 0,29 g/100 g pour sept

variétés de figues fraiches du Sud de la Turquie.

D’apres Ercisli et al. [243], I'acidité titrable de génotypes et cultivars de figue du
nord-est de la Turquie oscillent entre 0,16 et 0,47%. Il faut noter que pour obtenir
des figues de meilleure qualité, I'acidité titrable doit se situer entre 0,22 et 0,30%
[5]. Aprés 90 jours, on a remarqué une diminution significative de (p<0,05) pour
les macérates des figues noires (0.28+0.07 %), par contre nous avons constaté
une augmentation significative de l'acidité des macérates de figues blanches
(0.51+0.04 %).

b) Taux d’humidité

L'humidité est un parametre important qui prédit le rendement aprés séchage.
Ce parameétre détermine I'aptitude a la conservation des figues séches et peut étre
a lorigine des pertes quantitatives et qualitatives causées par les réactions
chimiques et enzymatiques et aux détériorations microbiennes des fruits
conservés. Selon la norme établie par la Commission Economigue des Nations
Unies pour I'Europe (UNECE, 2004) fixant les paramétres de commercialisation et
de contrdle de qualité des figues séchées, le seuil d'humidité est fixé a 26%. Les
résultats obtenus du suivi de 'évolution de 'humidité des figues avant et aprés
macération, sont au voisinage de 18.54+0.19 % et 20.21 +0.05 % des (FN) et (FV)

respectivement.
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Ces résultats sont compris dans l'intervalle de I'étude menée par Al-Askari et al.
[237] qui a montré des taux d’humidité pour les figues séches variant entre 20,1 et
23,1 %. Bachir bey et al. [235] a estimé une valeur moyenne de 20,77% dans une
étude des neuf variétés de figues. Les différences entre ces résultats peuvent étre
la conséquence des conditions écologiques de croissance des figuiers ou bien des
mesures agro-techniques appliquées. Aprés 90 jours, le taux d’humidité a connu
une baisse significative (p<0,05), estimée a 17.02 +£0.12 et 18.25+0.82 % des OFB
et OFW respectivement. Cela peut étre di a la migration de I'eau contenu dans le

fruit vers I'huile.

c) Teneur en sucres totaux

Les teneurs en sucres des figues avant et aprés macération sont relativement
de 72.74 £0.70 g/100g et 88.61+0.41 g/100g des figues seches sombres et claires
respectivement avec une différence significative (p<0,05). Pour les deux variétés
étudiées, la figue blanche est plus sucrée que la variété des figues noires. Ce
résultat se situe dans la fourchette trouvée par Meziant et al. [240] avec une
teneur d’environs 85g/100g. Selon Abd-Eltawab et al. [125], les teneurs en sucres
totaux des figues séches peuvent atteindre 80 a 90% de matiere seche.

Les valeurs obtenues dans la présente étude sont supérieures aux résultats
rapportées dans la littérature ou Vinson et al. [191] a estimé une teneur en
glucides de 66,16 g/100 g pour les figues séches. Dans d’autres études, des
concentrations en glucides de 58,2 g/100 g El-Khaloui et al. [246] et de 56,47
g/100g Bachir bey et al. [244] ont été enregistrées pour les figues séches.

Les résultats de I'étude réalisée par Trad et al. [245] sur Cing cultivars tunisiens
de figues ont rapporté des teneurs en sucres totaux variant de 11.8 a 16.4 g/100
g. Dans une étude comparative menée par Mahmoudi et al. [247] sur neuf variétés
de figues fraiches Algériennes, les teneurs en sucres totaux de pulpe étaient
supérieurs (9,453 g/ 100 g & 26,016 g / 100 g) par rapport a celles obtenues dans
la peau (0,958 g/ 100 g a 11,594 g/ 100 g). La quantité des sucres dans la figue
est importante notamment pour les industries alimentaires ; pour la production de
la confiture et des figues séches [20]. Aprés macération, on remarque une
diminution hautement significative (p<0,05) avec un teneur en sucres de 64.63

+0.70 /100g et 72.12 +0.41 des macerates des figues blanches et noires
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Figure 4.2. Evolution des teneurs moyens en acidité (A), humidité(B), en
protéines(C), en sucre(D), et en lipides(D), des figues séches avant et aprées la
macération

Les résultats sont exprimés en moyenne + écart type (nombre de répétitions n = 3). Pour chaque colonne, les
valeurs avec des lettres différentes sont significativement différentes a P <0,05; a> b>c>d

d) Teneurs en protéines

Les teneurs moyennes en protéines dans les figues avant et apres
macération, sont représentés dans le tableau A2 (Annexe A) et illustré dans la
figure 4.2 ci-dessus, ils montrent des valeurs pour les deux variétés de figues
séches noires et blanche variant respectivement entre 3.88 £0.02 et 2.92+0.1
g/100 g MS. La teneur moyenne en protéines dans la figue noire est supérieure

par rapport a celle de la figue blanche avec une différence significative (p<0,05).

Les teneurs en protéines dans notre étude sont comparables aux travaux de
Caliskan et al. [241] avec la variété Calimyrana séche qui renferme 3% MF et la
variété Mission seche avec 2.82% MF, elles sont supérieures a celles trouvées par
El-Shobaki et al. [249] qui ont enregistré une teneur de 1 g/100 g de protéines

dans le fruit frais de figue et celles enregistrées par FAVIER et al. [142] soit 0,8 a
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1,3 g/100 g pour les figues fraiches. En revanche, nos résultats sont inférieurs a
ceux (8,6 %) rapportés par Sadia et al. [250].

L’étude menée par Aljane et al. [171] sur trois variétés de figues fraiches
Egyptiennes a montré que la teneur des protéines varie de 4.15% a 5.38%. Ces
résultats sont légerement inférieurs a ceux obtenus par Pereira et al. [230] qui ont
rapporté des valeurs moyennes variant de 4.4 % a 6.7 % pour neuf variétés de
figues fraiches cultivées en Estrémadure (Espagne). Apres imprégnation, la
teneur en protéines diminue pour les deux variétés pour atteindre un taux de 3.42
+0.02 et 2.52 +0.03 pour les (MFS) et (MFC) respectivement avec une différence
significative (p<0,05).

e) Teneurs en Lipides

La figue est connue pour étre un excellent fruit pour la santé de par sa teneur
négligeable en lipides et en cholestérol. Ces informations ont été confirmées par

les travaux de Chauhan et al. [251]

Les résultats obtenus, des teneurs moyennes des lipides des figues avant et
aprés macération présentés ci-dessus, révelent des quantités appréciables avec
un taux de 0,96+0.01 et 1.73£0.6 % des figues noires (FN), figues blanches (FB)
respectivement avec une différence significative (p<0 ,05). La figue contient une
faible quantité en lipides, environ 1,9% [246].

Nos résultats se situent dans l'intervalle trouvée [246] qui rapportent une teneur
de 0.9 ¢g/100g. Il est a noter que la figue seche de peau blanche contient plus de

lipides que la figue de couleur noire.

Aprés imprégnation, la teneur en lipides a augmenté pour les deux variétés
pour atteindre un taux de 1.65 +0.23 et 2.58 +0.69 % pour les (MFN) et (MFB)

respectivement avec une différence significative (p<0,05).

La figue contient des taux élevés en acides gras non essentiels tels que I'acide
palmitique (16:0), I'acide oléique (18:1 w 9), l'acide stéarique (18:0) qui sont
présents dans la chair et des acides gras essentiels tels que I'acide linolénique

(18:3 w3) et I'acide linoléique (18:2 w6), ce dernier est particulierement présent
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dans I'écorce [252].

4.1.3 Evaluation de la teneur en composés phénoligues

Les huiles d'olives sont connues pour leur teneur élevée en polyphénols par
rapport aux autres huiles végétales raffinées [52]. La teneur en composeés
phénoliques est un facteur important & prendre en considération lors de
'évaluation de la qualité de r'huile d’olives vierge, puisque ces composés
contribuent a la saveur globale de l'huile d’olives et lui fournissent des effets

antioxydants [48].

a) Teneur en composeés phénoligues totaux

La teneur en polyphénols de I'huile d’olive et la figue séche avant et apres le
mélange est rapportée en milligramme d’équivalents d’acide gallique par 1 kg
d’échantillon (mg EAG/Kkg). En se référant a une courbe d’étalonnage établie dans
les mémes conditions (annexe D). Les résultats obtenus sont représentés dans le

tableau A3 (Annexe A) et illustrés sur la figure 4.3.

A la lumiere des résultats obtenus, la teneur moyenne des polyphénols totaux
de I'huile d’olive et des figues avant et aprés macération, révelent que les valeurs
les plus élevées sont enregistrées dans I'huile avant la macération avec un taux
de (616.52+0.61 mg /100 g de MS). Les teneurs en polyphénols totaux
enregistrées pour notre variété d’huile sont supérieures a celles des 18 variétés
italiennes étudiées par Rodreguez et al. [12] ; pour lesquelles les teneurs oscillent
entre 115 et 377 mg/Kg.

Aprés 90 jours de macération, une diminution significative (p<0,05) en
polyphénols totaux avec un taux de (312.19+0.95 et 410.92+0.71 mg /100 g de

MS) de I'huile restante des figues noires et blanches respectivement.

Les résultats obtenus concordent avec ceux de Sousa et al. [112]. Ces derniers
ont montré que I'aromatisation de I'huile d’olive par de l'ail, du laurier et de I'origan
a engendrée une diminution des composés phénoliques apres 3 mois de stockage

dans I'obscurité a température ambiante.

Cependant, Ayadi et al. [253] ont observé que I'aromatisation de I'huile d’olive
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Tunisienne par le basilic a permis une augmentation des composés phénoliques.
Méme résultat a été signalé par Khemakhem et al. [254] et Yang et al. [255] en
étudiant I'effet de I'addition du zeste du citron et de romarin sur la teneur en
composés phénoliques dans I'huile d’olive, de soja, de coton et de son de riz.
Les teneurs en polyphénols totaux de la figue séche avant la macération sont de
532.19+0.90 et 305.17+0.09 mg/100g, pour les figues seches noires (FN) et

blanches (FB) respectivement.

Ces valeurs se situent dans le domaine trouvé par Azarkan et al. [256],et Zare
et al. [257] avec une teneur de 332 au 600 mg/100g pour la figue seche. Par
contre nos résultats sont supérieurs a ceux obtenus par Slatnar et al. [165] et
Caliskan et al. [241] qui ont trouvé que les valeurs des composés phénoliques
dans la figue séche varient de 28.6 a 211.9 mg E.A.G /100g. Cette différence peut
étre due a la méthode d’extraction ou méme da a I'environnement, la variété et le
type de sols [244].

Aprés macération, nous avons remarqué une augmentation hautement
significative (p<0,001) jusqu’a 605.63+0.42 et 479.29+0.68 mg/100g des macerat
de figues noires (MFN) et blanches (MFB) respectivement. Ce qui est en accord
avec les travaux effectués par [258], qui a constaté une légére augmentation de la
teneur en polyphénols de 254,5 au 262 mg /100g lors de la macération des fleurs
des figues de barbarie. Ceci est probablement di au passage des composés
phénoliques de l'huile d’olive vers la figue séche. Et la variété de couleur noire
(Abrkane) analysées a des teneurs plus élevées que les variétés de couleur

blanche (Taamrioute).

Bey et al. [244] ont conclu que les figues de couleur noire (Ficus carica) sont
plus riches en polyphénols (644.11 mg GAE/ 100gr de MS) par rapport aux
blanches (482.62 mg GAE/ 100gr de MS). La couleur des figues est un indice

permettant d’avoir une idée sur la richesse en phytoconstituants.

En effet, Caliskan et al. [241] ont prouvé que les figues noires présentent une
teneur plus élevé que les autres types de figues avec 118.9+52.1 mg GAE/100 gr
de matiere fraiche suivie de la brune (65.56+17.0 mg GAE/100 gr de matiére
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fraiche) et enfin les jaunes avec une teneur ne dépassant pas 49.2+9.4 mg
GAE/100 gr de matiere fraiche.
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Figure 4.3. Evolution de la teneur moyen en polyphénols totaux des extraits
phénoliques de I'huile d’olives (A) et des figues seches (B) avant et apres la

macération :

Les résultats sont exprimés en moyenne + écart type (nombre de répétitions n = 3). Pour chaque colonne, les
valeurs avec des lettres différentes sont significativement différentes a P <0,05; a> b>c>d

b) Teneur en Flavonoides

Les résultats obtenus, de la teneur moyenne en flavonoides de I'huile d’olive
et des figues avant et apres maceération, sont représentés dans tableau 4.3 et
illustrés dans la figure 4.4 et révéelent que les teneurs en flavonoides de I'huile
d'olive sont de 7.52+0.01 mg de quercitine /kg. Une diminution significative
(p<0,05) est notée au cours de la macération, et atteint, aprés 90 jours
respectivement, jusqu'a 4.76+0.03 et 4.84+0.02 mg/kg de l'huile restantes des

figues blanches (HRFB) et figues noires (HRFN) successivement.

La teneur en flavonoides de la figue séche non macérée est en moyenne de
56.44+0.02 et 42.46+0.04 mg de quercitine/100g de MS des figues séches noires
(FSN) et blanches (FSB) successivement.

Ce résultat est inférieur a ceux rapportés par Dag et al. [56], qui ont
obtenus des concentrations variant en fonction du solvant d’extraction, entre 79,9
a 105,6 mg/100g de matiere seche dans la figue noire. Il est par contre, supérieur

de celui publié par Stalin et al. [166], qui ont rapporté des teneurs en flavonoides
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de figue seche comprises entre 2,1 et 21,5 mg E.Q/100g. Les teneurs moyennes
des flavonoides dans les extraits de figues Algériennes de la région de Bejaia
variaient entre 11,13 a 19,20 mg équivalent de quercétine (EQ) / 100 g de poids
sec (PS) [17]. Les travaux de Mahmoudi et al. [6] ont indiqué des teneurs
moyennes en flavonoides dans les extraits de figues de la région de Bouira
comprises entre 11.56 et 16.36 mg EQ / 100 g PS. Deux variétés de figues
cultivées dans la région de Tirana en Albanie présentaient des teneurs en
flavonoides variant entre 42,47 a 269,54 mg équivalent de catéchine (EC)/ 100 g
de poids frais (PF) [18]. Dans une autre investigation, Aljane et al. [128] ont
rapporté des valeurs en flavonoides totaux de six variétés de figues fraiches
variant entre 2,1 et 21,5 mg EC/100 g PF. Par ailleurs, Petkova et al. [259] ont
montré que le taux des flavonoides dans I'échantillon de figues fraiches de
Bulgarie était plus élevé (11,4 mg EQ / 100 g PF) en comparaison avec les
échantillons de figues congelées (3,6 mg EQ / 100 g PF) et la confiture de figues
(6,6 mg EQ /100 g PF).

Aprés 90 jours de macération, on constate une légére augmentation avec
une différence significative (p<0,05) donc la figue macérée s’est enrichie de cet

infime apport en flavonoides en fonction de I'évolution du temps.
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Figure 4.4. Evolution de la teneur moyen en flavonoides de I'huile d’olive (A) et

des figues seches (B) avant et aprés la macération :

Les résultats sont exprimés en moyenne + écart type (nombre de répétitions n = 3). Pour chaque colonne, les
valeurs avec des lettres différentes sont significativement différentes a P <0,05; a> b>c>d

c) Teneur en Tanins

Les tanins sont des polyphénols hydrosolubles de masse molaire comprise entre

500 et 3000 g/mol. Les tanins présentent, a coté des réactions classiques des
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phénols, la propriété de précipiter les alcaloides, la gélatine et d’autres protéines.
lls sont trouvés dans toutes les parties de la plante, I'écorce, le bois, les feuilles,

les fruits et les racines a différentes concentrations [168].

Les résultats obtenus, des teneur moyennes en tanins hydrosolubles de
'huile d’olive et des figues avant et apres macération, sont représentés dans
tableau 4.3 et illustré dans la figure 4.5 et révelent que les teneurs des
échantillons de 'huile analysée et les huiles restantes du mélange présentent des
différences significatives (p<0,05). Elles sont comprises entre 173.91+0.01 g E
catéchine /100 g MS pour I'huile témoin (HOEV) et de 123.85+0.54 et 151.64+0.58
mg E catéchine /100 g MS pour I'huile restante des macérates figues blanches
(HRFB) et noires successivement.

Les teneurs en tanins pours les figues avant la macération sont comprises entre
144.4240.23 et 51.23+0.09 mg E catéchine /100 g MS des figues seches noires
(FN) et blanches (FB) successivement pour atteindre un taux de 169 #0.0let
58.98+0.02 mg E catéchine /100 g MS des macérates de figues noires (MFN) et
des macérates de figues blanches (MFB) successivement.

Nos résultats sont également compatibles avec ceux de Ouchemoukh et al.
[163], qui ont signalé que certaines figues noires et violettes de la Turquie,
contenaient 2,5 fois plus de tanins que les vert et jaune. Des études antérieures
ont été effectuées sur des extraits polyphénoliques de F. carica et ont signalé de

nombreux composés bioactifs, a savoir une bonne richesse en tanins [129-241].
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Figure 4.5. Evolution de la teneur moyen en Tanins hydrosoluble de I'huile d’olive (A) et

des figues séches(B) avant et aprés la macération :

Les résultats sont exprimés en moyenne + écart type (nombre de répétitions n = 3). Pour chaque colonne, les
valeurs avec des lettres différentes sont significativement différentes a P <0,05; a> b>c>d
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d) Teneur en caroténoides

Les résultats obtenus, des teneurs moyennes en caroténoides dans I'huile
d’'olive et des figues avant et aprés macération, sont représentés dans le tableau

4.3 et illustrés sur la figure 4.6.

Ces résultats sur les teneurs en caroténoides dans l'huile (HOEV) avant la
macération est 40.25+0.03 mg/kg de matiere seche. Apres 90 jours de
macération, I'huile a subi une diminution significative en caroténoides avec des
quantités de 38.45+0.025 et 38.64+0.015 mg/kg de matiere seche pour I'huile
restante des macérates de figues blanches (HRFB) et noires successivement
(HRFN). Les teneurs obtenues en caroténoides sont supérieures a celles
obtenues par Matos et al. [261] (1,5 mg/kg pour les huiles des olives en stade
mature). Mehraj, et al. [260] (1,39 + 0,10 a 2,17 £+ 0,02 mg/Kg) et celles trouvées
par Jolayemi et al. [262] (1,01 mg/kg & 1,61 mg/kg).

Le pigment caroténoide le plus retrouvé dans I'huile d’olive est le B-carotene
(Provitamine A). Son taux varie entre 0,3 a 3,7 mg/Kg d’huile. 2 mg de (3-caroténe
se transforment en 1mg de vitamine A. La provitamine A se transforme en
vitamine A au cours de 'absorption intestinale [263]. Le B-carotene présente une
action vitaminique et antioxydante. Certains auteurs ont noté que les facteurs
biologiques et technologiques, le systéeme d’extraction, le mode et la durée de
conservation et particulierement la maturation du fruit sont les facteurs qui influent
sur la composition en pigments caroténoides de I'huile d’olive [255]. En revanche
les teneurs en caroténoides pour les figues avant la macération sont comprises
entre 711.32+0.02 et 623.02+0.01 pg/100g de matiére séche des figues séches
noires (FB) et blanches (FW) successivement.

Nos résultats sont inférieurs a ceux trouvés par Bachir Bey et al. [244]
avec environs 11 mg /100g MS, pour atteindre un taux de 928,14 et 745,12
Mg/100g de matiére séche de macérats figues noires (MFN) et des macérates de
figues blanches (MFB) respectivement avec une augmentation significative. Ceci
peut étre attribué a plusieurs facteurs tels que : la différence variétale des figues et
la composition de I'huile d’olive et également a leur proportion dans le mélange.

Selon Ouchemoukh et al. [163], la figue contient plusieurs caroténoides tels que la
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lutéine, crypthoxantine et lycopéne qui est le plus abondant.
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Figure 4.6. Evolution de la teneur moyen en caroténoides de 'huile d’olive(A) et

des figues seches(B) avant et aprés la macération :

Les résultats sont exprimés en moyenne * écart type (nombre de répétitions n = 3). Pour chaque colonne, les
valeurs avec des lettres différentes sont significativement différentes a P <0,05; a> b>c>d

En revanche les teneurs en caroténoides pour les figues avant la
macération sont comprises entre 711.32+0.02 et 623.02+0.01 ug/100g de matiére
seche des figues seches noires (FB) et blanches (FW) respectivement.

4.1.4. Activités biologiques in vitro

a) Activité anti radicalaire et antioxydante

L’évaluation de [lactivité anti-radicalaire et antioxydante des extraits
phénoliqgues a été réalisée par deux méthodes dont leurs utilisations est
couramment employée : la méthode d’inhibition du radical libre DPPH et le pouvoir

réducteur par le test FRAP.

4.1.4.1.a. Piégeage des radicaux libres par le test DPPH

L’activité antioxydante des échantillons de I'huile d’olive étudiés a été évaluée
par le test du radical DPPH et Les pourcentages d’inhibition du radical DPPH des
extraits étudiés, sont illustrés dans la Figure 4.7 et Figure 4.8. L’analyse statistique
a montré des différences hautement significative (p<0,001) entres les extraits
d’huiles, ces différences peuvent étre attribuées, aux variations quantitatives des

composés phénoliques, les extraits riches en composés phénoliques qui
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présentent les meilleurs pouvoirs réducteurs. Les résultats montrent que I'activité
antioxydante des huile étudiées décroit significativement aux cours de la période
de macération, la capacité la plus élevée a été trouvée avec l'extrait de I'huile
avant la macération avec une valeur de 88% suivie par celle de I'huile restante
des macérates figues noires 42,53 % et macérates figues blanche 42,53 % puis le
standard BHT qui montre un pourcentage 48,68 %.

Les extraits phénoliques ont présenté une activité du radical DPPH supérieure
a celle obtenue pour cing variétés espagnoles (9,8-29,4%) étudiées par Gorinstien
et al. [264]. lls sont aussi meilleurs que ceux rapportés par Ramadan et Moersel
[269] ayant trouvés une activité de 9% avec l'huile d’olive extra de la variété
Chemlal. Selon Lesage-Meessen et al. [268], I'hydroxytyrosol qui est un ortho-

diphénols majoritaire dans I'huile d’olive présente une bonne activité antioxydante.
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Figure 4.7. Evolution de pourcentage moyen d’inhibition DPPH des antioxydants
et des extraits phénoliques des huiles avant et apres la macération en fonction de

la concentration

BHA : butylhydroxyanisole , AA : acide ascorbique, HOEV :huile d’olive avant la macération, HRFN :huile
restante des macérates figue noir HRFB : huile restante des macérates figue blanche ,Les résultats sont
exprimés en moyenne + écart type (nombre de répétitions n = 3). Pour chaque colonne, les valeurs avec des

lettres différentes sont significativement différentes a P <0,05; a> b> c> d>e.
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Figure 4.8. Evolution de pourcentage moyen d’inhibition DPPH des antioxydants
et des extraits phénoliques des figues avant et aprés la macération en fonction de

la concentration

BHA : butylhydroxyanisole , Vit C : acide ascorbique, FN :figues séches noires, FB :figuess seches blanches

MFB: macéréates figue blanche , MFN: macérates figue blanche ,Les résultats sont exprimés en moyenne +

écart type (hnombre de répétitions n = 3). Pour chaque colonne, les valeurs avec des lettres différentes sont
significativement différentes a P <0,05; a> b> c> d> e.

Cependant, I'ensemble des résultats obtenus sont trés proches de ceux trouvés
par Nakbi et al. [267] pour les huiles d’olive des variétés Tunisiennes et par
Laincer et al. [104] dont les résultats oscillaient entre 36.57+1.71 et 72.20+2.19

pour différentes variétés étudiées.

Nos résultats sont en parfaite cohérence avec les travaux de Keramat et al.
[122] réalisés sur I'huile d’olive enrichie par le laurier. Une diminution de I'activité
antioxydante a été constatée aprés 3 mois de stockage dans l'obscurité a
température ambiante. Ces auteurs ont signalé que le pouvoir d’inhibition du
radical DPPH et d’ABTS a diminué de 140,8 £ 3 a 133,6 + 2,8 umol TE/L et de
296,3 + 2,8 a 294 + 2,4 umol TE/L, respectivement.

Nos résultats sont en accord avec ceux de Nour et al. [265] qui ont aussi
signalé que I'activité antioxydante de I'huile d’olive extra vierge additionnée de 5%
de l'extrait de résidus de tomates a été réduite de 18,9 a 9,4%. Au cours d’une
étude réalisée sur I'effet d’aromatisation sur les caractéristiques organoleptiques

et la stabilité oxydative de I'huile d’olive, Issaouia et al. [266] ont montré que I'ajout
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de l'oignon et I'ail pourrait améliorer la stabilité thermo-oxydative du produit.

Keramat et al. [122] ont indiqué que l'utilisation d’'une concentration élevée en
HE de Rosmarinus officinalis et Zataria multiflora boiss prévient le processus
d’oxydation de I'huile d’olive durant le stockage. D'aprés Lahmadi et al. [270], les
profils de l'activité antiradicalaire obtenus ont révélé que l'extrait de Ficus carica
possede une activité antiradicalaire. Le pourcentage d'inhibition variait de 11, 31 a
87, 03%. L’étude menée par Aljane et al. [271] sur plusieurs variétés de figues
tunisiennes a rapporté des pourcentages d'inhibition allant de 11,36 % pour la
variété Besbessi a 64,737 % pour la variété Bouharrag avec une moyenne

générale de toutes les accessions de 36,62 %.

Par contre les macérates des figues seches ont subi une augmentation
significative (p<0,05) du pourcentage de I'activité inhibitrice du radical DPPH" de
'ordre de 57,72 a 52,80% des macérates de figues blanches (HRFB) et noires
successivement (HRFN).

Tandis que pour l'activité de piégeage du radical DPPH, la plus faible a été
enregistrée pour la figue séche noire (48,88%) et blanche (42,37%) avant la
macération. La meilleure activité anti-radicalaire est obtenue pour le standard
acide ascorbigue (95,28%). Selon Magaji et al [275] cette augmentation peut étre
expliquée par l'augmentation de la teneur en flavonoides et en composés
phénoliques des deux échantillons. Selon Ouesselati et al. [68], les figues noires
posseédent une activité antioxydante plus élevée que celles des figues vertes, ce
qui est en accord avec les résultats de notre étude, ou les activités les plus
élevées ont été enregistrées pour la variété noire (Aberkane). Des relations
positives entre les teneurs en composés antioxydants et les activités
antioxydantes de la figue sont également obtenues par plusieurs auteurs [260-
241].

Ficus carica comporte plusieurs composés phénoliques capables de jouer
différents roles physiologiques dans la plante. Ces polyphénols sont bénéfiques
pour la santé humaine parce qu’ils exercent une activité antioxydante par
différentes voies : agents réducteurs, donateurs dhydrogene, extracteurs de

radicaux libres, destructeurs de l'oxygene singulier [220]. Les composeés
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phénoliques caractéristiques dans la figue comprennent les anthocyanes ayant
une forte activité antioxydante. Robert Veberic et son groupe en 2008, ont mis en
évidence par HPLC-DAD la présence dans les figues nord-méditerranéennes de

composeés polyphénoliques sous forme d’acides, phénols et de flavonoides.

4.1.4.1. b. Activité antioxydante par le test FRAP

Le pouvoir réducteur d’'une substance peut étre défini par sa capacité a
transférer un électron ou a donner un atome d’hydrogéne. C’est un indicateur
significatif du potentiel antioxydant d’'une substance [273]. L’analyse de la figure
4.9 et la figure 4.10 des différents antioxydants et des extraits phénoliques en
fonction de la concentration présente un effet hautement significatif sur le pouvoir
réducteur (p<0,0001).
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Figure 4.9. Evolution de pouvoir réducteur des antioxydants et des extraits
phénoliques de I'huile d’olive avant et aprés la macération en fonction de la

concentration

: BHA : butylhydroxyanisole , AA : acide ascorbique, HEOV :huile d’olive avant la macération, HRFN :huile
restante des macérates figue noir HRFB : huile restante des macérates figue blanche ,Les résultats sont
exprimés en moyenne * écart type (nombre de répétitions n = 3). Pour chaque colonne, les valeurs avec des
lettres différentes sont significativement différentes a P <0,05 ; a> b>c> d>e.

Aux concentrations faibles (2, 5 et 10 yg/mL), 'acide ascorbique a un pouvoir
réducteur plus grand que celui de BHA et les extraits phénoliques étudiés puis a la

concentration a 50 pg/Ml. Une augmentation significative du pouvoir réducteur des



111

macérates de figues noires et blanches par apport aux figues séches avant la
macération avec des absorbances variant de (0,94 -0,9- 0,87 et 0,80) de
macérates figues noires, macérates figues blanches, figue noire, la figue blanche,

successivement.

Les figues noires se distinguent des figues blanches par des activités
réductrices élevées. Ceci peut étre expliqué par leurs teneurs élevées en
composeés phénoliques totaux. D’aprés Simsek et al. [242], le pouvoir réducteur
est un test simple, reproductible et montre une corrélation significative avec la
quantité des PPT. Tous les extraits ont montré un pouvoir réducteur moins élevé

que celui de I'acide ascorbique (Figure 4.9 et 4.10).
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Figure 4.10. Evolution de pouvoir réducteur des antioxydants et des extraits

phénoligues des huiles étudiées en fonction de la concentration

BHA : butylhydroxyanisole , VitC : acide ascorbique, FN :figues seéches noires, FB :figuess seches blanches

MFB: macérates figue blanche , MFN: macérates figue blanche ,Les résultats sont exprimés en moyenne +

écart type (nombre de répétitions n = 3). Pour chaque colonne, les valeurs avec des lettres différentes sont
significativement différentes a P <0,05; a> b> c> d> e.

Nous avons enregistré a la méme concentration de 50 pg/m. Le pouvoir
réducteur des extraits phénoliques des huiles étudiées indiquent que I'huile d’olive
avant la macération, présente la teneur la plus élevée et aprés macération, nous
avons observé une diminution significative p< (0,05) des deux huiles restantes
avec des absorbances de (0,8 - 0,80 et 0,62) pour 'huile avant la macération
(HOEV), I'huile restante des macérates figues noires (HRFN) et I'huile restante
des macéréates figue blanche (HRFB) successivement (Figure 4.10 ). Les résultats

obtenus par Lahmadi et al. [270] sur l'extrait de Ficus carica du Maroc ont permis
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de remarquer que la réduction du fer est proportionnelle avec les concentrations
utilisées. Les absorbances variaient de 0,113 a 0,494. Méme constatation a été
rapportée par I'étude de Harzallah et al. [272] sur différentes variétés de figues
cultivées en Tunisie avec des absorbances variant selon la partie du fruit de 2,33

(fruit entier) a 3,36 (peau).

4.1.5. Activité biologique in vivo : effet anti- inflammatoire

Des travaux antérieurs ont rapporté que le figuier (Ficus carica) et méme I'olivier
(Olea Europea) avec ses différents organes ; feuilles, rameaux et fruits possedent
des composés phénoligues avec une forte activité antioxydante et anti-

inflammatoire et une inhibition des marqueurs inflammatoires.

Par ailleurs, dans I'objectif de la réintégration du mélange figues séches et huile
d'olive afin d’exploiter les vertus thérapeutiques et pour un double impact;
environnemental et santé, I'activité anti-inflammatoire des extraits phénoliques des
macérates figues séches et I'huile d’'olive a été mise en évidence. L'étude a été
menée par détermination de I'activité antinflammatoire sur I',edéme de la patte
droite postérieur des souris induit par la carragénine selon la méthode de WINTER
et al [274].

Cette inflammation par la carragénine est biphasique. En effet, dans une
premiére phase, il est connu que chez I'animal vivant, la carragénine dans une
premiere phase provoque la synthése de médiateurs chimiques tels que
I'histamine et la sérotonine qui entretiennent I'inflammation. Dans une seconde
phase, cette molécule de référence induit la synthése de prostaglandines
principalement, de protéases et de lysosomes. Cette derniere étape est sensible
aux antagonistes de synthése des prostaglandines et aux anti-inflammatoires

naturels ou de synthéses telles que les glucocorticoides [274].

Le diametre de la patte augmente considérablement en fonction du temps apres
injection d’un agent phlogistique (la carragénine) qui est le plus utilisé pour
examiner lactivité anti-inflammatoire car il n’est pas antigénique [275]. On

remarque que l'augmentation est importante chez le lot témoin alors qu’elle est
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significativement diminuée chez les lots traités par les extraits phénoliques et le
standard. Afin de mettre en évidence l'effet anti-inflammatoire de nos extraits
phénoliques, on a calculé les % d’augmentation de 'oedéme en fonction du temps
(heures). Les résultats sont reportés sur la figure 4.11. Pour comparer les résultats
trouvés pour le standard et I'extrait par rapport au témoin, on a calculé le %

d'inhibition de I'cedéme, les résultats sont représentés sur la figure 4.12

La figure 4.11 représente les effets des extraits phénoliques des huiles étudiées
(HOEV, HRFN et HRFB) et des figues étudiées (FN, FB, MFN et MFB), sur
I'évolution en fonction du temps (6h), de 'cedéme induit par la carragénine sur la

patte des souris (n = 5).

Aprés administration de la carragénine une augmentation hautement
significative a été enregistrée des pattes des souris témoins a partir de la premiére
heure de I'expérimentation. Elle est passée de 20,88+0,23 mm avant l'injection a
30,67+0,51mm a la quatrieme heure. A partir de la cinquiéme heure, I'évolution du
pourcentage du volume des pattes des souris témoins commence a se réduire

progressivement.

D’autre part elle est plus importante au niveau de tous les extraits par rapport
au standard. Les résultats du % d'inhibition de 'cedéme sont représentés sur la
(Figure 4.12). Il est clair que l'inhibition de 'oedéme est plus importante chez le
standard (Diclofenac) avec un pourcentage de 84%, par rapport aux extraits des
macérates figues noires (74,62%), suivis par I'huile restante des macérates figues
noires (72,07%) de macérates figues blanches (70,84%), les figues noires et
I'huile restante macérates figues blanches les figues blanches et de I'huile avant
macération (70,84%, 70,82%, 68,29 % et 67,02%) successivement avec une
différence significative (p<0.05). Ceci peut s’expliquer par le fait que le Diclofenac
est une molécule pure contrairement aux extraits utilisés qui sont des mélanges
bruts. L’inhibition du standard (Diclofenac) atteint son maximum a la 3éme heure
et cela concorde avec les travaux de Magaji et al. [275] et Bektas et al. [276] qui
ont eu un pourcentage d’inhibition de 80.87% a la méme dose. Ceci peut aussi
étre comparé aux travaux d’Ananthi et al. [277] qui ont testé le Diclofenac par la

méthode de carragénine induisant 'cedéme de la patte montrant un pourcentage
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d’inhibition de 68.59% a une dose de 25mg/kg, ainsi qu’aux travaux de William
Carey et al. [278] qui ont utilisé le Diclofenac comme médicament de référence a
une dose de 20 mg/kg réduisant I'inflammation de 71.45% a la 3éme heure.

Des travaux antérieurs ont rapporté que L'huile d'olive extra vierge a montré
une activité anti-inflammatoire remarquable due a oleocanthal [297]. Un composé
présent dans l'huile d’'olive extra vierge (EVOO) qui a un profil remarquablement
similaire a l'ibuprofene, un médicament anti-inflammatoire synthétique [280]. De
plus, L'administration intrapéritonéale d'huile essentielle d'Olea. europaea a des
doses de 100, 200 et 300 mg / Kg a entrainé une réduction significative des
constrictions abdominales induites par l'acide acétique et de I'cedeme de la patte
chez la souris [281]. Patil et al, [284] ont rapporté un probable effet anti-
inflammatoire des extraits au chloroforme, éthanol et I'éther de pétrole des feuilles
de Ficus carica.L. Les extraits éthanoliqgues a 600 mg/Kg ont exercé un effet anti-
inflammatoire maximum de 75,90 % dans l'inflammation aigué et de 71,66 % dans
I'inflammation chronique par la réduction du poids de granulome [283]. L’extrait
éthanolique d’écorce de tige de Ficus racemosa inhibe l'activité enzymatique de
cyclooxygénase-1 et 5-lipoxygénase [285-286] en empéchant I'oxydation rénale
induite chimiquement [287]. En outre, des extraits de feuilles de F. racemosa ont
démontré une activité anti-inflammatoire contre le carraghénane, la sérotonine,
I'histamine et I'oedéme de la patte de rat induits par le dextrane [288]. Ficus carica,
source de certains composés bioactifs a montré des effets antioxydant, antivirale,
antibactérien, anti inflammatoire, hypoglycémique, anticancéreux,
hypotriglyceridique, vermifuge et bien d’autres activités [290].Dans ce méme
contexte, selon un brevet chinois [283], la fermentation de mélanges contenant
des proportions presque égales du jus de raisin et de figue a produit un mélange
qui stimule la rate, favorisant la digestion, soulage les hémorroides et la
constipation et retarde le vieilissement. Ce mélange a montré également des

effets de prévention et de traitement du cancer et d'amélioration d’immunité.

Donc d’apres nos résultats le mélange figue séches huile d’olive posséde un
effet anti inflammatoire prouvé et une motivation pour leur éventuelle dans le

domaine pharmaceutique et comme alicament bio, bénéfique pour la santé.
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4.1.5. Analyse des corrélations

Pour mieux exploiter les résultats de I'analyse physico-chimique, biochimique et
'analyses biologique, une étude des corrélations entre les différents parameétres
mesurés a été réalisée. Une matrice de corrélation est établie avec le logiciel
XSLSTAT.

Les principaux résultats des teneurs en composés bioactifs, des activités
antioxydantes et anti inflammatoires obtenues a partir des variétés de figues
seches et des macérates des figues séches montrent des corrélations positives
tres hautement significatives (Tableau 4.1), ce qui nous renseigne sur les

interdépendances entre les différents parametres antioxydants.

Les différentes activités antioxydantes des macérates des figues avant et apres
la macération sont bien corrélées avec les teneurs en Protéines (r= 0,927), les
polyphénols totaux (r= 0,759), les flavonoides(r= 0,661) et les tanins
hydrosolubles (r= 0,329), les caroténoides (0,575).

Le pouvoir réducteur est bien corrélé avec les teneurs en Protéines(r= 0,779),
les polyphénols totaux (r= 0,830), les flavonoides(r= 0,83) et les tanins
hydrosoluble (r= 0,131), les caroténoides (0,759).

Des relations positives entre les teneurs en composés antioxydants et les
activités antioxydantes de la figue sont également obtenues par plusieurs auteurs
[241-243-13]

L’activité anti inflammatoire des figues est modérément corréle avec la teneur
en protéines(r= 0,347), polyphénols totaux (r= 0,234), I'activité antioxydante et le
pouvoir réducteur avec (r=0,285et r=0,003) respectivement et fortement corrélé
avec la teneur en tanins hydrosolubles avec (r= 0,936) et la teneur en lipides (r=
0,669).

Selon les données théoriques, il n'y a pas de conclusion générale sur la

corrélation entre la teneur en composés phénoliques des plantes et la capacité
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antioxydant. Certains auteurs ont constaté une forte corrélation [291], alors que
d’autres n’ont trouvé aucune corrélation entre la teneur en composés phénoliques

et la capacité antioxydante [292].

On ne sait pas lequel des phénols et des flavonoides présentent ['effet
antioxydant le plus important, mais sans doute la quercétine est un flavonoide
doté de propriétés antioxydantes et biologiques élevées [293]. L'épicatéchine et la
catéchine possédent de nombreuses activités biologiques, dont les effets
préventifs contre le cancer [294]. La catéchine étudiée par Graziani et al. [295]
empéchaient également les Iésions oxydatives des cellules épithéliales gastriques
humaines in vitro, l'acide galligue et ses glycosides sont extrémement bien

absorbés par le corps humain, comparé a d'autres polyphénols.

L’analyse statistique a révélé des corrélations linéaires entre I'activité anti-
radicalaire de I'extraits de I'huile d’olive, I'huile restante des figues noires(HRFN)
et blanche(HRFB) (Tableau 4.2), et les valeurs de K232(r= 0,277), K270(r=
0,638), et hautement corrélée avec les polyphénols totaux (r= 0,712),
caroténoides (r= 0,858), flavonoides (r= 0,891), en tanins hydrosolubles (r= 0,883)

et le pouvoir réducteur (r= 0,982).

L’activité anti inflammatoire de I'huile d’olive est négativement corrélée avec la
teneur en polyphénols totaux. Le pouvoir réducteur des caroténoides est

modérément corrélé avec les valeurs de K232, I'acidité et I'indice de peroxyde.
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Table 4.1 : Matrice de corrélation des parameétres physico chimiques des figues avant et apres la macération

Variables Acidité H% Protéines Lipides Sucre PPT Flavonoides TH Caroténoides DPPH PR
H% 0,915%**
Protéines -0,606 -0,263
Lipides -0,584 -0,779 -0,262
Sucre 0,909*** 0,987*** -0,323 -0,681
PPT -0,12 -0,07 0,467* -0,521 -0,226
Flavonoides ~ 0,332* 0,637*** 0,546** -0,941 0,549** 0,492*
TH -0,75 -0,88 0,254* 0,486 -0,938 0,491* -0,439
Caroténoides  0,410* 0,712%** 0,477* -0,944 0,637** 0,395* 0,993** -0,543
DPPH -0,439 -0,153 0,927*** -0,47 -0,264 0,759*** 0,661*** 0,329* 0,575**
PR -0,119 0,147* 0,779%** -0,725 0,016* 0,830*** 0,83*** 0,131* 0,759*** 0,940***
% I d'odéme  -0,918 -0,986 0,347* 0,669*** -1 0,234* -0,53 0,936%*** -0,619 0,285* 0,003*

Table 4.2 : Matrice de corrélation des paramétres physico chimiques de I'huile d’olive avant et aprés la macération

Variables Acidité I. peroxyde K270 K232 PPT flavonoides TH Caroténoides DPPH PR
|. peroxyde 0,845***
K270 -0,335 -0,143
K232 -0,704 -0,641 0,850%***
Polyphénols totaux -0,774 -0,698 0,799*** 0,992***
flavonoides -0,929 -0,801 0,635**  0,916™* 0,953***
Tanins hydrosoluble -0,922 -0,796 0,647+ 0,923**  0,958** 1,000%**
Caroténoides -0,901 -0,786 0,677*** 0,941**  0,972%** 0,998*** 0,999***
DPPH -0,994 -0,808 0,277*  0,638** 0,713*** 0,892+ 0,883*** 0,858***
PR -0,995 -0,827 0,432* 0,770*** 0,831*** 0,960*** 0,955*** 0,939*** 0,983***
% | odeme 0,772%* 0,573* 0,249* -0,101 -0,199 -0,487 -0,471 -0,424 -0,829 -0,711

Parameétre mesuré uniqguement pour les trois huiles étudies. * Corrélation significative (p<0,05). ** Corrélation hautement significative (p<0,01). *** Corrélation

trés hautement significative (p<0,001).
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4.1.6 Conclusion

Dans la premiére partie du présent travail, on s’est intéressé a la
caractérisation physicochimique de deux variétés de figuier (F. carica) de couleur
noire et blanche, de I'huile d’olive (O. europaea) et leurs mélanges ainsi que le
dosage des composés phénoliques. L'évaluation in vitro du pouvoir antioxydant
(activité anti-radicalaire et pouvoir réducteur) et in vivo (anti inflammatoire) des
extraits phénoliques pour les deux matrices alimentaires avant et apres

macération.

L’analyse de I'ensemble des résultats analytiques de I'huile d’olive a permis de
classer notre échantillon d’huile d’olive (HOEV) avant macération (acidité : 0.33 +
0.02%, indice de peroxyde : 0.58 + 0.06 meq d’O2/kg , K232 : 0.20 £ 0.07 nm et
K270 : 2.53 £ 0.04nm ), I'huile restante des macérations de figues noires (HRFN)
(acidité : 0.60 £ 0.09 %, indice de peroxyde : 0.60 + 0.36 meq d’O2/kg , K232 :
0.16 £ 0.04 nm et K270 : 2.21 + 0.09 nm) et I'huile restante des macérates de
figues blanches (HRFB) (acidité : 0.75 + 0.007 %, indice de peroxyde : 0.61 *
0.084 meq d'O2/kg , K232 : 0.18 + 0.007 nm et K270 : 2.36 = 0.205 nm) dans la

catégorie vierge extra suivant les directives du COI (2019).

L’analyse de I'ensemble des résultats analytiques des figues séches noires
(FN) (acidité : 0.41+£0.02 % Humidité : 18.54+0.19 teneur en lipides : 0,96+0.01%
en protéines : 3.88 +0.02g/100g de MS et en sucres : 72.74 +0.70 g/100g de MS
), la figue blanche (FB) (acidité : 0.62+0.04 % Humidité : 20.21 +0.05 teneur en
lipides : 1.73+0.6 % en protéines: 2.92+0.1 g/100g de MS et en sucres:
88.61g/100g de MS), les macérates figues blanche (MFB) (acidité : 0.51+0.04 %
Humidité : 18.25+0.82 teneur en lipides : 2.58 +0.69 % en protéines : 2.52 +0.03
g/100g de MS et en sucres : 72.12 £0.41 g/100g de MS) et les macérates figues
noires (MFN) (acidité : 0.41+0.02 % Humidité : 18.54+0.19 teneur en lipides:
0,96+0.01% en protéines : 3.88 +0.02g/100g de MS et en sucres : 72.74 +0.70
g/100g de MS ) ont présentés de bonnes qualités physicochimiques et

biochimiques avant et apres la macération.
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L’analyse de la composition chimique a montré que la variété de la figue
blanche(FB) est plus sucrée que la variété des figues noires(FN), la teneur
moyenne en protéines dans la figue noires (FN) est supérieure par rapport a celle
de la figue blanche (FB) et on remarque que la figue seche de peau blanche

contient des lipides plus que la figue de couleur noire.

La macération stimule l'augmentation des concentrations en composés
phénoliques (polyphénols totaux, flavonoides, tanins hydrosolubles, caroténoides)
des macérates figues noires (MFN) et blanches (MFB) en comparaison avec les
figues noires (FN) et blanches (FB) avant la macération.

Cependant huile restante du mélange des figues séches noires (HRFN) et
blanches (HRFB) ont marqué une diminution de ces composés par rapport a

I'huile témoin (HOEV) avant la macération.

Les activités antioxydantes de I'huile étudiée a été évaluée in vitro en utilisant
deux tests; celui du piégeage du radical libore DPPH et le test du pouvoir
réducteur. L’extrait phénolique de huile d’olive extra vierge avant la macération a
présenté l'effet le plus puisant vis- a- vis du radical libre DPPH suivi par I'extrait
phénolique de I'huile restante des figues noires et I'extrait phénolique des figues

blanches.

Concernant les activités antioxydantes des figues étudiées, I'extrait phénolique
des macérates de figues noires a présenté l'effet le plus puisant vis- a- vis du
radical libre DPPH suivi par I'extrait phénolique des macérates de figues blanches

et 'extrait phénolique des figues noires et blanche.

En conclusion, les résultats obtenus dans ce chapitre montrent que les
macérates des figues noires et blanches possédent des teneurs trés importantes
en composees mineures et secondaires en comparaison avec les figues avant la
maceération par contre I'huile restante des macérates présente des teneurs moins
importantes en ces mémes composés en comparaison avec l'huile avant la

macération.
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4. 2 . ldentification des composés phénoliques et les acides gras

Cette deuxieme partie du travail est consacrée a [lidentification des
composeés phénoliques des figues séches noires par 'HPLC avant et aprés la
macération, la quantification des acides gras de I'huile restante de macérates en
comparaison avec l'huile témoin. Dans ce contexte, nous avons choisi cing
concentrations des figues séches (1figue, 3 figues, 5 figues, 7 figues, 9 figues) et
quatre volumes de I'huile d’olive (25 ml, 50 ml, 100 ml, 150 ml). Une analyse

complémentaire par infrarouge a été aussi réalisee.

4.2.1. Résultats du profil des acides gras dans 'huile avant et aprés la macération

Un parametre trés important pour évaluer la stabilité & I'oxydation des huiles
d’olives est la composition en acides gras des triglycérides et en particulier leur

degré d’insaturation.

Par conséquent, 21 échantillons ont été analysés. Les quantifications des
acides gras des extraits a 'hexane de I'huile d’olive avant et aprés la macération
par chromatographie en phase gazeuse (GC/FID), par comparaison de leur temps
de rétention avec ceux des étalons. Les figures C1-C21 (Annexe C) ainsi que les
tableaux 4.3- 4.6 illustrent les profils et les pourcentages des composants
identifiés dans chaque extrait.

A premiéere vue des chromatogrammes, il apparait clairement que I'acide gras
majoritaire est I'acide oléique (C18 :1) suivi de l'acide palmitique (C16 :0) et de
'acide linoléique (C18 :2). L’intégration des aires sous les pics permet de

déterminer les proportions de chacun de ces acides gras.

Les acides gras minoritaires dont les pourcentages obtenus pour les
échantillons étudiés ne dépassent plus 4%, sont formés par I'acide palmitoléique,
stéarique, linoléique, arachidigue et gadoléique alors que les acides gras présents

a I'état de traces sont les acides gras polyinsaturés.
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Tableau 4.3 : Composition en acides gras de I'huile d’olive avant et aprés la

macération au pourcentage

Pic  Acides gras HOEV  1F+25 3F+25 5F+25 TF+25  9F+25 COl 2019
1 Acide myristique C14 :0 0,04 0,02 0,03 0,04 0,38 0,04 <0,03
2 Acide palmitiqgue C16 :0 19,15 18,61 21,07 21,32 21,31 21,15 7,5- 20
3 Acide palmitoléique C16 :1 2,7 3,57 2,96 2,88 2,5 2,7 0,30-3,5
4  Acide heptadécanoique C17 :0 0,14 0,08 0,06 0,15 0,06 0,75 <0,40
5 Acide heptadécénoique C17:1 0,23 0,07 0,04 0,62 0,05 0,1 < 0,60
6 Acide stéarique C18:0 3,03 4,66 5,53 6,07 5,7 4,06 0,50-5
7 Acide oléique C18:1 54,49 44,54 58,95 58,61 56,48 58,86 55- 83
8 Acide linoliqgue C18:2 8,38 7,22 8,88 8,76 9,75 10,25 2,5-21
9 Acide a-linolénique C18:3 0,58 0,5 0,62 0,62 0,65 0,75 < 1,00

10 Acide arachidique C20 0,47 0,6 0,15 0,006 1,28 0,22 < 0,60
11  Acide gadoléique C20:1 0,01 0,48 0,12 0,12 0,24 0,01 <0,50
12 Acide béhénique C22:0 0,16 0,13 0,02 0,12 0,08 0,12 <0,20

AGS 22,99 24,1 26,86 27,706 28,81 26,34 -

AGMI 58,57 48,66 62,07 62,23 59,27 61,67 -

AGPI 14,44 14,44 14,32 14,129 15 13,66 -

C18:1/C18:2 6,50 6,17 6,64 6,69 5,79 5,74 -

®6/®3 14,45 14,44 14,32 14,13 15,00 13,67 -

Tableau 4.4 : Composition en acides gras de I'huile d’olive avant et apres la

macération au pourcentage (1F, 3F, 5F, 7F et 9F) +50 ml de 'huile d’olive.

Pic Acides gras HOEV 1F+50 3F+50 5F+50 7F+50 9F+50 COI 2019
1 Acide myristique C14:0 0,04 0,03 0,03 0,03 0,03 0,03 <0,03
2 Acide palmitique C16 :0 19,15 19 20,1 20,78 19,23 20,6 7,5-20
3 Acide palmitoléique C16 :1 2,7 2,36 35 2,71 2,12 2,7 0,30-3,5
4  Acide heptadécanoique C17 :0 0,14 0,86 0,12 0,08 0,37 0,36 <0,40
5 Acide heptadécénoique C17:1 0,23 0,05 0,03 0,2 0,21 0,43 <0,60
6 Acide stéarique C18:0 3,03 1,96 1,36 1,28 14 1,12 0,50-5
7 Acide oléiqgue C18:1 54,49 52,61 52,11 57,26 55,64 57,66 55-83
8 Acide linolique C18:2 8,38 7,38 7,86 10,84 11 84 25-21
9 Acide a-linolénique C18:3 0,58 0,86 0,45 0,63 0,73 0,63 <1,00
10 Acide arachidique C20 0,47 0,07 0,45 0,02 0,04 0,08 <0,60
11 Acide gadoléique C20:1 0,01 0,07 0,06 0,03 0,27 0,05 <0,50
12 Acide béhénique C22:0 0,16 0,08 0,04 0,05 0,01 0,01 <0,20
AGS 22,99 22 22,1 22,24 21,08 22,2
AGMI 58,57 55,09 55,7 60,2 58,24 60,84
AGPI 14,44 8,24 8,31 11,47 11,73 9,03
C18:1/C18:2 6,50 7,13 6,63 5,28 5,06 6,86

w6/w3 14,45 8,58 17,47 17,21 15,07 13,33
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Tableau 4.5 : Composition en acides gras de I'huile d’olive avant et aprés la

macération au pourcentage (1F, 3F, 5F, 7F et 9F) +100 ml de I'huile d’olive

Pic  Acides gras HOEV  1F+100  3F+100 5F+100  7F+100 9F+100 COI 2019
1 Acide myristique C14:0 0,04 0,01 0,01 0,03 0,04 0,03 <0,03
2 Acide palmitiqgue C16 :0 19,15 14,19 17,53 12,52 18 18,6 7,5- 20
3 Acide palmitoléique C16 :1 2,7 2,22 1,59 3,54 1,96 3,86 0,30- 3,5
4  Acide heptadécanoique C17 :0 0,14 0,37 0,24 0,18 0,13 0,04 <0,40
5 Acide heptadécénoique C17:1 0,23 0,22 0,47 0,36 0,6 0,09 <0,60
6 Acide stéarique C18:0 3,03 4,82 4,29 2,5 1,37 2,51 0,50-5
7 Acide oléique C18:1 54,49 53,39 53,89 54 53,19 56,06 55- 83
8 Acide linoligue C18:2 8,38 12,39 5,75 11,97 9,27 8,06 2,5-21
9 Acide a-linolénique C18:3 0,58 0,62 0,72 0,84 0,75 0,62 <1,00

10 Acide arachidique C20 0,47 0,06 0,03 0,02 0,04 0,05 < 0,60
11  Acide gadoléique C20:1 0,01 0,09 0,02 0,05 0,34 0,47 <0,50
12 Acide béhénique C22:0 0,16 0,09 0,01 0,05 0,37 0,09 <0,20

AGS 22,99 19,54 22,11 15,3 19,95 21,32 -

AGMI 58,57 55,92 55,97 57,95 56,09 60,48 -

AGPI 14,44 13,01 6,47 12,81 10,02 8,68 -

C18:1/C18:2 6,50 4,31 9,37 4,51 574 6,96 -

w6/w3 14,45 19,98 7,99 14,25 12,36 13,00 -

Tableau 4.6 : Composition en acides gras de 'huile d’olive avant la macération et I'huile
aprés la macération au pourcentage (1F, 3F, 5F, 7F et 9F) +150ml de I'huile d’olive

Pic Acides gras HOEV 1F+150 3F+50 5F+150 7F+150 9F+150 COIl 2019
1 Acide myristique C14 :0 0,04 0,05 0.4 0,04 0,02 0,02 <0,03
2 Acide palmitique C16 :0 19,15 12,75 19,79 23,14 21,16 21,45 7,5- 20
3 Acide palmitoléique C16 :1 2,7 15 1,9 1,62 2,84 3 0,30- 3,5
4 Acide heptadécanoique C17 :0 0,14 0,43 0,06 0,13 0,06 0,05 <0,40
5 Acide heptadécénoique C17:1 0,23 0,07 0,04 0,62 0,05 0,1 < 0,60
6 Acide stéarique C18:0 3,03 3,29 4,82 4,39 4,65 4,52 0,50-5
7 Acide oléique C18:1 54,49 47,72 54,97 56,35 60,29 59,9 55- 83
8 Acide linolique C18:2 8,38 4,82 10,24 8,84 8,85 9,23 2,5-21
9 Acide a-linolénique C18:3 0,58 0,75 0,43 0,68 0,75 0,66 < 1,00
10 Acide arachidiqgue C20 0,47 0,04 0,13 0,33 0,29 0,26 <0,60
11 Acide gadoléique C20:1 0,01 0,01 0,33 0,52 0,04 0,04 <0,50
12 Acide béhénique C22:0 0,16 0,02 0,22 0,02 0,01 0,01 <0,20

AGS 22,99 16,58 25,42 28,05 26,19 26,31
AGMI 58,57 49,3 57,24 59,11 63,22 63,04
AGPI 14,44 5,57 10,67 9,52 9,6 9,89
C18:1/C18:2 6,50 9,90 5,37 6,37 6,81 6,49

w6/w3 14,45 6,43 23,81 13,00 11,80 13,98
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L'évolution des teneurs en acides gras de l'huile d’olive avant et aprés la
maceération (90 jour) indique une augmentation significative (p < 0,05) des
concentrations en AGMI variant de 1 a 3% dans tous les échantillons de I'huile

d’olive aprés la macération pour tous les rapports.

Nos résultats concernant le rapport (1F, 3F, 5F, 7F et 9F/50 et 100ml) sont en
accord avec ceux de Okogeri et al. [296] et Guil-Guerrero et al. [297] qui ont
confirmé l'augmentation des concentrations des AGMI comme résultats de la
dégradation des AGPI. Maggio et al. [298] ont remarqué une réduction de 10 a
20% des AGPI de I'huile d’olive durant la thermo-oxydation. Celle-ci confirme que
les AGPI sont moins résistants a I'oxydation que les AGS et les AGMI. Ces
résultats concordent aussi avec ceux de Sousa et al. [112]. Ces auteurs ont
constaté une augmentation notable dans la concentration des AGMI de I'huile
d’olive enrichie par le laurier et I'origan. Dans une étude réalisée par Malheiro et
al. [299] sur I'huile d’olive additionnée d’'un extrait du thé, il a été constaté une
diminution considérable des AGPI durant le phénoméne de thermo-oxydation.
Cependant Yang et al. [255] ont signalé que I'addition d’extrait de romarin dans

I'huile de son de riz, de coton et de soja retarde la dégradation des AGPI.

Il ressort de ces résultats que le stockage pendant 3 mois a température
ambiante a une influence sur la composition en acides gras de toutes les huiles
restantes de mélange huile d'olive et figues séches en fonction de leur
concentration. Mais ces diminutions et les augmentations restent acceptables, car
toutes les huiles y compris I'huile témoins sont toujours dans les normes de COI

2019 pour les huiles extra vierges. Ainsi,



125

4.2.2 ldentification des composés polyphénoligues par HPLC des extraits

phénoligues de figues avant et apres la macération

La variété des figues de couleur noire (Azandjar,) renferment des teneurs
élevées en composés bioactifs et expriment des activités antioxydantes
importantes. Afin de compléter I'étude sur les composés phénoliques des
macérates de figues seches, nous avons cherché a déterminer les modifications
au niveau de chaque concentration, par conséquent 21 échantillons ont été
analysés par HPLC. L’identification des composés phénoliques a été réalisée par
comparaison de leur temps de rétention et de leurs spectres UV avec ceux des
étalons (Appendice E).

Les chromatogrammes enregistrés ont été traités et exploités par le logiciel
YLCLARITY. Les pics correspondant aux différents composés phénoliques des
extraits phénoliques sont illustrés sur les Appendice D et présentés dans les
tableaux 4.7- 4.10.

Tableau 4.7 : Identification des composés polyphénoliques par I'analyse de HPLC
des extraits bruts méthanoliques de figues avant et apres la macération avec le
rapport (1F, 3F, 5F, 7F et 9F)*25m|

Pic = Composés tR (min) FS tR (min) tR (min) tR (min) tR (min) tR (min)
étalon 1F+25 ml 3F+25 ml 5F+25 ml 7TF+25 ml 9F+25 ml
1 A.Ascorbique 34 3,403 3,453 3,503 3,420 3,853 3,427
2 A.gallique 10.34 10,137 10,610 10,203 10,953 10,620 -
3 Catechine 14,2 14,837 - 14,220 14,220 14,103 14,260
4 vanilique 17.2 17,753 - 17,187 17,153 17,287 17,543
5 A.caféique 20,5 20,853 - 20,420 20,353 20,420 20,793
6 A.syringique 22,0 22,920 20,653 22,353 22,637 22,187 22,910
7 A.benzoique 24,1 24,370 24,453 24,220 24,420 24,620 24,360
8 A.cinnamique 25.2 25,303 - 25,287 25,370 25,620 25,477
9 A. férulique 26,6 26,270 26,353 26,570 26,487 26,537 26,943
10 A.berberine 27,6 27,037 27,237 27,303 - 27,320 -
11 Rutine 28,7 28,570 28,887 28,937 28,653 28,237 28,643
12 Myrecitine 30,0 - - - 30,370 30,377
13 A.salicylique 30,7 30,537 30,903 - 30,820 30,720
14  A.annisique 33 33,587 33,753 - 33,453 33,137 33,477
15 Quercetine 34,4 34,553 34,987 34,120 34,203 34,780 34,477
16 Anthrone 43.8 43,870 - 43,737 43,837 43,820 43,960
17 oxalique 50,2 50,110 52,587 50,653 - 50,603 50,643

Les résultats des analyses effectuées sur les extraits de figues indiquent la
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présence de certains métabolites secondaires mis en évidence par le
chromatogramme qui comporte un nombre de pics différent selon les extraits. Vue
la richesse des extraits sélectionnés dans cette étude et le manque de données et

des étalons de référence, plus de quarante composés n’ont pas pu étre identifiés

Dix-sept composés phénoliques ont été identifiés, huit acides phénoliques ont
été détectés avec des concentrations qui different selon le nombre des figues et le
volume de l'huile d'olive : trois acides hydroxycinnamiques (acides caféique,
cinnamique, féruliqgue) et cinq acides hydroxybenzoiques (acides benzoique,
gallique, salicylique, vanillique, et syringique).

Tableau 4.11: Identification des composés polyphénoliques par I'analyse de HPLC des

extraits bruts méthanoliques de figues avant et aprés la macération

Composés tR (min) Figues séches = tR (min) tR (min) tR (min) tR (min) tR(M
étalon 1F+50 ml 3F+50 ml 5F+50 ml 7F+50 ml in)
9F+5
ml
1 A.Ascorbique 34 3,403 3,427 3,580 3,61 | 3,453 3,653
2 A.gallique 10.34 10,137 7,493 - 10,637 | 10,327 10,053
3 Catechine 14,2 14,837 - 14,597 - 14,487 14,637
4 vanilique 17.2 17,753 17,960 17,547 17,903 = 17,253 17,170
5 A.caféique 20,5 20,853 20,410 20,147 20,27 | 20,453 20,270
6 A.syringique 22,0 22,920 20,410 22,063 22,253 | 22,453 22,137
7 A.benzoique 24,1 24,370 24,343 24,330 24,62 | 24,537 24,520
8 A.cinnamique 252 25,303 25,893 25,363 2522 | 25,487 25,053
9 A. férulique 26,6 26,270 26,627 26,547 26,57 | 26,687 26,387
10 A berberine 27,6 27,037 - 27,430 27,403 | 27,603 27,137
11 Rutine 28,7 28,570 28,943 28,830 28,97 28,220 28,703
12 Myrecitine 30,0 - - 30,097 - 30,343 30,120
13 A.salicylique 30,7 30,537 - 30,930 - 33,427 30,753
14 A.annisique 33 33,587 - - - -
15 Quercetine 34,4 34,553 34,343 34,197 34,403 34,620
16 Anthrone 43.8 43,870 43,677 43,937 | 43,737 43,970
17 A.oxalique 50,2 50,110 50,577 50,430 50,403 = 50,153 50,570

Trois flavonoides sont caractéristiques de la variété de figue analysée, avec des
concentrations qui différent selon le nombre des figues et le volume de I'huile
d’olive: quercétine, catéchine et Rutine. Selon les travaux de Bouakkaz et al.
[300], 'analyse chromatographique par HPLC-UV des extraits de Ficus carica a
des longueurs d’'ondes de 245 a 355 nm peut révéler la présence de psoraléne a

un temps de rétention de 29.84 min, de bergapténe a 34.11 min et de rutine a
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16.61 min.

L’étude menée par Benattia et al. [301] sur I'espéce Opuntia ficus-indica
analysée par HPLC a une longueur d’onde égale a 280 nm peut indiquer la
présence de composés bioactifs a des temps de rétention diverses : acide
chlorogénique, acide gallique, hydroquinone, résorcinol, pyroratéchol, catéchine,
catéchine hydratée, acide syringique, acide caféique, acide pcoumarique, acide
fénilique, acide sinapique, rutine, naringénine et quercétine. Selon ses résultats,
les extraits analysés contenaient la majorité de ces molécules douées de pouvoirs
biologiques multiples.

Tableau 4. 12: Identification des composés polyphénoliques par I'analyse de

HPLC des extraits bruts méthanoliques de figues avant et aprés la macération

avec le rapport (1F, 3F, 5F, 7F et 9F)*100 ml

Composés tR (min) = Figues tR (min) tR (min) tR (min) tR (min) tR (min)
étalon séches 1F+100 ml 3F+100 ml 5F+100 ml 7F+100 ml 9F+100 ml

1 A.Ascorbique 34 3,403 3,987 3,420 3,460 3,443 3,437
2 A.gallique 10.34 10,137 10,120 10,263 10,453 - 10,103
3 Catechine 14,2 14,837 - 14,187 14,737 14,977 14,070
4 vanilique 17.2 17,753 17,177 17,137 17,387 17,743 17,420
5 A.caféique 20,5 20,853 - 20,453 20,553 20,127 20,820
6 A.syringique 22,0 22,920 22,543 22,153 22,343 22,920
7 A.benzoique 24,1 24,370 24,327 24,370 24,410 24,510 24,620
8 A.cinnamique 25.2 25,303 25,643 25,920 25,493 25,460 25,187
9 A. férulique 26,6 26,270 26,610 26,387 26,793 26,443 26,553
10 @ A.berberine 27,6 27,037 - 27,203 27,727 27,193 27,353
11  Rutine 28,7 28,570 28,227 28,887 28,343 28,660 28,903
12 Myrecitine 30,0 - 30,110 30,243 30,060
13 A.salicylique 30,7 30,537 - 30,903 - 30,577 30,903
14 A.annisique 33 33,587 - - 33,577 - 33,303
15 Quercetine 34,4 34,553 | 34,310 34,243 34,793 -
16 Anthrone 43.8 43,870 - 43,803 43,677 43,977 43,103
17 A.oxalique 50,2 50,110 - 50,370 50,460 50,627 50,570

Veberic et al. [303] ont détecté des composés phénoliques dans la peau et la
pulpe des figues et ont constaté que le cultivar de figue noire présentait la teneur
la plus élevée et que la plupart des polyphénols étaient concentrés dans la peau.
Selon Arvaniti et al. [302], I'acide gallique, I'acide chlorogénique, sont les acides
phénoliques les plus prédominants dans les variétés de figues seches et fraiches,
De méme Selon Veberic et al. [303], les flavonoides présents dans la figue sont la

rutine, la catéchine, I'épi-catéchine, etc. D’aprés Ouchemoukh et al. [163] la figue
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séche est le fruit le plus riche en flavonoides (105,6mg EQ/100g MS) par rapport
aux autres fruits séchés. Dans I'étude menée par Lazreg-Aref et al. [170] 4
composés du groupe du flavonols ont été identifiés dans les figues fraiches et
séches a savoir : le kaempferol-3-O-glucoside, la rutine et la quercétine-3-O-
glucoside, la lutéoline-8-C-glucoside, ce dernier composé est identifié uniquement
dans la figue seche.

Tableau 4.13 : Identification des composés polyphénoliques par l'analyse de
HPLC des extraits bruts méthanoliques de figues avant et aprés la macération
avec le rapport (1F, 3F, 5F, 7F et 9F)*150 ml

Composés tR (min) Figues tR (min) tR (min) tR (min) tR (min) tR (min)
étalon seches 1F+150ml 3F+150ml 5F+150 ml 7F+150m = 9F+150m
| I
A.Ascorbique 34 3,403 3,453 - 3,503 3,503 3,787
A.gallique 10.34 10,137 10,070 - - 10,587
Catechine 14,2 14,837 - 14,247 - 14,903 14,120
vaniliqgue 17.2 17,753 17,020 17,497 17,003 17,553 17,070
A.caféique 20,5 20,853 20,270 20,780 20,403 20,470 20,253
A.syringique 22,0 22,920 22,070 22,530 22,003 22,537 22,820
A.benzoique 24,1 24,370 24,387 24,130 24,237 24,553 24,187
A.cinnamique | 25.2 25,303 25,687 25,330 25,320 25,387 25,703
A. férulique 26,6 26,270 26,437 26,813 26,920 26,520 26,970
A.berberine 27,6 27,037 27,220 27,480 27,803 27,470 27,903
Rutine 28,7 28,570 28,753 28,530 28,403 28,603 28,620
Myrecitine 30,0 - 30,437 - 30,220 30,137 -
A.salicylique 30,7 30,537 - - - - 30,503
A.annisique 33 33,587 33,970 - - 33,870
Quercetine 34,4 34,553 34,670 34,230 34,470 34,387
Anthrone 43.8 43,870 - 43,013 43,820 43,037 43,603
A.oxalique 50,2 50,110 - 50,813 50,270 50,320 50,437

4.3 Résultats de Spectroscopie Infrarouge a transformé de Fourrier (IRTF)

La spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier est une technique de
référence fiable pour étudier les interactions intra- et intermoléculaires d'un
matériau. Elle a été réalisée pour identifier les groupements fonctionnels des
huiles restantes des macérates de figues seches. La figure 4.13 représente et
regroupe les spectres FT-IR des huiles restantes du mélange figues et I'huile
d'olive a différentes concentrations plus I'huile témoin. Appendice F illustrent les

autres spectres obtenus
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Figure 4.13 : Spectres d’absorption dans IR de I'huile restante des macérates

figues seches noires avec différentes concentration : : (1F, 3F, 5F, 7F et 9F)*25ml

Pour les échantillons (témoin compris), les spectres présentent des différences
marquées a des longueurs d’ondes, les pics observés sur les spectres infrarouges
de ces huiles d'olive montrent une bonne concordance avec la littérature [304]. En
effet, en se référant aux banques de données existantes en spectrométrie
infrarouge et tenant compte des bandes d’absorption des pics obtenus, il a été
possible de dégager pratiguement les groupements et les liaisons caractéristiques
des huiles étudiées :

e Les groupements carbonyles (C=0) présents au niveau des extrémités des
chaines des esters d’acides gras, mettent en évidence une bande
d’absorption au voisinage de 1743cm

e La double liaison (C=C) qui caractérise I'instauration de I'acide oléique C18
:1 et l'acide linoléique C18 :2, contenus dans I'huile d’olive, montre une
bande d’absorption vers 1460 cm™ ;

e Les groupements (C-O-C) présents au niveau de la jonction acide
gras/glycérol, montrent un pic correspondant a 1160 cm™ ;

e Les groupements (-CHz-) n caractérisant les longues chaines aliphatiques

des acides gras, ont une bande d’intensité moyenne de 722 cm™;
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e Les groupements (-CH2-) au niveau de la bande d’adsorption sont situés
entre 2922 et 2850 cm-1.

e Une faible bande d’adsorption a 3290 cm™" est attribuée au groupement (-
OH) de I'eau pour I'huile [304].

4.3. Etude des transferts de matiéres dans un systeme Figues seches/Huile

4.3.1 Etude de la cinétique de transfert de matiere

L’objectif de cette partie est d’étudier la cinétique de transfert de matiéres
(figues seches et huile d'olive). Dans ce contexte, nous avons choisi cinq
concentrations de figues séches (1figue, 3figues, 5figues, 7figues, 9figues) et
quatre volumes de I'huile d’olive (25 ml, 50 ml, 100 ml, 150 ml). Les paramétres
suivants ont été suivis avant, pendant et aprés la macération : poids, la longueur,
la largeur et I'épaisseur des figues, le volume de l'huile restante et calculer
expérimentalement le coefficient de diffusion k. _Le coefficient de diffusion a été
calculé en utilisant le modéle de du pseudo-second ordre, la vitesse de dissolution

de la matiére a extraite de la plante dans la solution est décrite par I'équation 4.1.

dc,
dt

(Cs - Ct)z (4-1)
Ou, k est la constante cinétique d'extraction de second ordre (L g—1 min-1),
Cs la capacité d'extraction (concentration en soluté a la saturation en g L-1)

Ct la concentration en soluté dans la solution (g L-1), a tout instant t (min).

Les coefficients de diffusion ont été calculés en utilisant la méthode des pentes
en tracant les données expérimentales de concentration des figues par rapport
aux données de temps. On doit obtenir une ligne droite, les résultats sont le
tableau 4.14 et illustrés dans la figure 4.14. Les valeurs de la diffusivité varient de
1,497x101% au 18,5x107g /s pour les macérates étudiées. Ces valeurs sont
inférieures aux diffusivités de figues rapportées par Babalis et al. [305] et par
Doymaz et al. [306]. Elles sont supérieures aussi a celles enregistrées par
Martinez-Garcia et al. [307] pour les figues divisées en deux (5,88 x 10719 4 2,08 x
1079 m2 /s).
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Figure 4.13 : Evolutions moyennes des concentrations des macérates figues noires en
fonction du temps : A : (1F, 3F, 5F, 7F et 9F)*25ml, B : (1F, 3F, 5F, 7F et 9F)*50ml; C:
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(1F, 3F, 5F, 7F et 9F)*100ml; D : (1F, 3F, 5F, 7F et 9F)*150ml

Tableau 4.14: les coefficients de diffusions des macérates figues séches en

fonction de la concentration

Coefficient de diffusion 1F 3F 5F 7F 9F
K
25ml 0,862x107  2,512x107 4,670x107 5,734x107 8,047x107
50ml 0,923x107 1,82x107 5,509x107 7,865x107 18,5x107
100ml 1,497x1013 2,744x1013 5,520x1013 5,622x1013 10,241x1013
150ml 1,497x1013 2,744x1013 5,520x1013 5,622x1013 10,241x1013

Pour la concentration de (1F, 3F, 5F, 7F et 9F)/25 et la concentration (1F,
3F, 5F, 7F et 9F)/50 ml, un maximum de flux d’huile diffusée a été relevée dans
tous les échantillons. Cependant, le coefficient de diffusion minimal a été
enregistré pour la concentration 1F+ 25ml (k=0,862x107) , alors que le coefficient

maximal a été enregistré pour la concentration 9F+100ml| (K= 18,5x107).
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Figue 4. 14: Les coefficients de diffusions des macérates figues séches en fonction de

la concentration : Les résultats sont exprimés en moyenne + écart type (nombre de
répétitions n = 3). Pour chaque colonne, les valeurs avec des lettres différentes sont

significativement différentes & P <0,05; a> b> ¢> d> e.

D’aprés les valeurs illustrées dans le tableau 4.14. Les résultats du suivi de

I'évolution du poids, la longueur, la largeur et I'épaisseur des figues séches et le
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volume de l'huile restante des macérates sont représentés dans les tableaux en
appendice F et ils sont illustrés dans les figues (4.15- 4.19) Les résultats du suivi
de la cinétique de I'évolution de la concentration des figues séches, I'épaisseur, la
largeur, la longueur en fonction du temps ont montré que la concentration des
maceérates testés ont été augmenté significativement (p < 0,05) avec le temps.
Cependant, apres 90 jours de macération, tous les échantillons des figues séches
ont absorbé significativement (p < 0,05) I'huile d’olive. Nous avons constaté, une
différence significative (P < 0,05) du coefficient de diffusion a différentes

concentrations.

Le poids des macérates en g en fonction du temps
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Figure 4.15 . Moyennes des gains du poids de la figue seche en huile en fonction du
temps A : (1F, 3F, 5F, 7F et 9F)*25ml, B : (1F, 3F, 5F, 7F et 9F)*50ml ; C : (1F, 3F, 5F,
7F et 9F)*100ml ; D : (1F, 3F, 5F, 7F et 9F)*150ml

Les gains en poids, la longueur, la largeur et I'épaisseur des figues
augmentent progressivement en fonction du temps. Deux phases ont été relevées
sur toutes les figures : une premiere phase qui correspond au début du processus
de diffusion jusquau 21 jours. Cette phase est suivie par une autre de
ralentissement (phase 2) qui correspond a la durée entre 21 et 90 jours.
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Figure 4.16. Moyennes des épaisseurs de la figue seéche en fonction du temps : A : (1F,
3F, 5F, 7F et 9F)*25ml, B : (1F, 3F, 5F, 7F et 9F)*50ml ; C : (1F, 3F, 5F, 7F et
9F)*100ml ; D : (1F, 3F, 5F, 7F et 9F)*150ml|

Les gains en poids, I'épaisseur, la longueur et la largeur en huile des figues
imprégnées dans 4 volumes différents de 25 & 150ml a température ambiante sont
présentés sur les figues (4.15- 4.19). Les mesures ont débuté apres 7 jours de
macération. C’est pourquoi la premiére partie est sous forme d’une droite linéaire
décrite par une augmentation rapide du calibre des figues (phase 1). Ensuite, un
ralentissement de la diffusion d’huile a lintérieur des figues se produit et
correspond a la phase 2. En effet, une augmentation rapide de la diffusion de
I'huile se déroule pendant les sept premiers jours quel que soit la concentration du
mélange.

Ensuite, la diffusion est lente jusqu’a I'atteinte de I'équilibre de transfert a 21
jours de maceération dans le rapport (1F, 3F)/25ml, le rapport (1F, 3F)/50ml, le
rapport (1F, 3F, 5F, 7F et 9F)/50 ml, le rapport (1F, 3F, 5F, 7F et 9F)/100 ml et le
rapport (1F, 3F, 5F, 7F et 9F)/150 ml. Par contre les rapports de (5F, 7F et
9F)/25ml et le rapport (7F, 9F)/50ml, I'équilibre de transfert a été atteint apres 30
jours de maceération. D’autre part, les profils des pertes d’huiles pour les
macérates sont représentés sur la Figure 4.27. Deux phases ont été constatées ;

une phase de diminution du volume des macérates (phase 1) qui correspond au
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début du processus jusqu’a 21 jours de macération dans le rapport (1F, 3F)/25ml,
le rapport (1F, 3F)/50ml, le rapport (1F, 3F, 5F, 7F et 9F)/50 ml, le rapport (1F,
3F, 5F, 7F et 9F)/100 ml et le rapport (1F, 3F, 5F, 7F et 9F)/150 m
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Figure 4.17. Moyennes des largeurs des figues seches en fonction du temps : A : (1F,
3F, 5F, 7F et 9F)*25ml, B : (1F, 3F, 5F, 7F et 9F)*50ml ; C : (1F, 3F, 5F, 7F et
9F)*100ml ; D : (1F, 3F, 5F, 7F et 9F)*150ml

Par contre pour les rapports de (5F, 7F et 9F)/25ml et le rapport (7F, 9F)/50ml,
I'équilibre de perte du mélange en huile a été atteint aprés 30 jours de
macération. Cette phase est suivie par une autre de stabilisation qui est de
21jours jours jusqu’a 90 jours.

La structure tres poreuse est une caractéristigue de la figue qui sans doute
impose une influence sur la quantité de transfert de I'huile. D’aprés Fito et al.
[308], une porosité élevée est nécessaire pour favoriser les phénomeénes

d’'imprégnation dans les produits végétaux.

La teneur initiale élevée en eau (90% d’eau) de la figue fraiche permet d’avoir
un taux de transfert d’eau et de soluté trés élevé. En conclusion, le taux de
transfert dépend de la nature du produit végétal. Cette constatation coincide avec
celle prouvée dans les travaux de Lenart et al. [309] ont trouvé des taux de
pertes en eau et de gains en solutés plus élevées dans les pommes (teneur en

eau= 80%) que dans les carottes (teneur en eau=60%).
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Figure 4.18. Moyennes des longueurs des figues seches en fonction du temps : A : (1F,

3F, 5F, 7F et 9F)*25ml, B : (1F, 3F, 5F, 7F et 9F)*50ml ;
D : (1F, 3F, 5F, 7F et 9F)*150ml|
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Figure 4.19. Moyennes des pertes du volume du mélange des macérates figues séches
en fonction du temps : A : (1F, 3F, 5F, 7F et 9F)*25ml, B : (1F, 3F, 5F, 7F et 9F)*50 ml;
C: (1F, 3F, 5F, 7F et 9F)*100ml; D : (1F, 3F, 5F, 7F et 9F)*150ml
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La quantité d’huile d’olive diffusée dans les figues séches est trés élevée apres
7 jours de maceération. Une différence de gradient de concentration entre la figue
séche et I'huile d’olive est vraisemblablement responsable du taux de transfert

élevé pendant la premiere période de la macération

4.4. Résultats des observations par microscope électronique a balayage (MEB)

Afin de mieux appréhender le phénoméne au niveau cellulaire lors de la
macération, des fragments macérates a différentes concentrations ont été
prélevés. Ces fragments ont ensuite été observés par microscopie électronique a
balayage et comparés a des fragments de la figue avant la macération
Les images microscopiques MEB (Figures 4.20 et 4.21) permettent de mettre en
évidence des différences microstructurales entre les figues seches et imprégnée
dans I'huile d’olive.

L'observation des fragments de figues a été réalisée par MEB pour visualiser leur
morphologie et identifier la surface présente sur les échantillons. Les images
microscopiques MEB permettent de mettre en évidence des différences
microstructurales entre les figues séches et imprégnée dans l'huile d’olive. En
effet, on observe dans le premier échantillon qui représente la figue avant la
macération de quelques surfaces irrégulieres sous forme de lames cassées et
condensées relatives aux fibres, tandis que pour I'échantillon imprégné dans
I'huile d’olive, la surface est réguliére présentant des formes lamellaires éloignées
presque identigues correspondant toujours aux fibres. Ces résultats sont
différents aux données rapportées par Logaranjan. et al. [310], qui ont utilisé
I'extrait de fruit de Ficus Carica comme réducteur et agent de coiffage pour la
synthése biogénique. Les différences dans la taille des particules pourraient étre
attribuées au broyage des échantillons.

Du point de vue structure, I'échantillon sec présente une structure microporeuse

permettant d’avoir une influence sur la mouillabilité et la densité dans I'huile d’olive
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Figure 4.20 : Observations par microscope électronique a balayage (MEB) des cellules des figues seches avant et aprés la

macération avec différentes concentrations observés avec le MEB. Agrandissement : 1600 x, échelle = 50 um
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Figure 4.21 : Observation par microscope électronique a balayage (MEB) des cellules des figues séches avant et apres la
macération avec différentes concentration observés avec le MEB. Agrandissement : 1600 x, échelle = 50 um
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4.5. Conclusion

Dans cette partie du présent travail, on s’est intéressé de modéliser les
transferts de matiéres dans un systéme figues séches /huile d’olive. Nous avons
choisi, pour étudier les transferts de matiéres une simple macération
conventionnelle, un systéme expérimental trés simple, qui consiste & mettre en
contact uniguement des fruits complet des figues seches de cing concentrations
(1figue, 3 figues, 5 figues, 7 figues et 9 figues), dans quatre volumes de I'huile
d’olive (25 ml, 50 ml, 100 ml et 150 ml).

Les objectifs étaient :D’evaluer l'effet de I'imprégnation sur la qualité de I'huile
d’'olive restante de mélange par les figues seches pendant 90 jours de macération
sur l'identification des composes phénoliques et la quantification en composition
des acides gras et de e décrire les phénoménes de transfert (diminution en huile

restante et gain en poids des macérates au cours de macération.

Dans un premier temps, L'évolution des teneurs en acides gras de I'huile d’olive
avant et apres la macération indique I'huile moins oxyde a été enregistré dans le
rapport (1F, 3F, 5F, 7F et 9F) avec 50ml et le rapport (1F, 3F, 5F, 7F et 9F) avec
100 ml. Les principaux polyphénols identifiés sont Dix-sept composés phénoliques
avec des concentrations qui different selon le nombre des figues et le volume de
I'huile d’olive

Le coefficient de diffusion a été calculé en utilisant le modéle du pseudo-second
ordre, Les meilleurs coefficients de diffusion ont été enregistrés par les macérates
dans le rapport (9F*50ml) avec une valeur de k=18,5x10" g/s. Par contre les
faibles coefficients de diffusion ont été enregistrés par les macérates dans le
rapport (LF*100 et 150ml) avec une valeur de k=1,497x103g/s.

2) qui correspond a la durée entre 21 et 90 jours.

D’aprés les résultats obtenus le meilleur rapport qui possede une meilleur
stabilité et qui prend moins du temps (de 7] a 21j) pour la saturation des
macérates vise a vis de la diffusion de I'huile c’est le modéle (5F et 7F)/ 50ml et
100ml.ce dernier reste a confirmer avec d’autres analyses plus fin comme analyse
de RMN et LCMS.
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CONCLUSION GENERALE

Ce travail a été réalisé dans le but d’enrichir les connaissances sur deux
produits de tiroirs de la flore Algérienne connus par leurs intéréts nutritionnel et
thérapeutique

L'étude des caractéristiques physicochimiques, le dosage des composés
bioactifs et la détermination des propriétés biologiques (antioxydantes, et anti
inflammatoire) a pu mettre en évidence ces vertus cités ci-dessus. Par analyses
HPLC et GC-FID de deux variétés des figues séches et une variété d’huile d’olive

extra vierge, certains composeés ont été identifiés

A l'issue de ce travall, il en ressort que les figue seches blanches, noires et
'huile d’olive extra vierge seules possedent des teneurs tres importantes en
composées primaires minoritaires et secondaires et leur mise en macération leur
confére une haute valeur nutritionnelle et une trés haute corrélation et synergie
entre la composition physico chimiques, la composition biochimique en leur
conférant un meilleur pouvoir réducteur, une activité antioxydante et anti
inflammatoire plus importantes donc une grande valeur thérapeutique et
nutritionnelle.

Les résultats des analyses physico-chimiques effectués sur les trois
échantillons d’huiles étudiées, 'huile d’olive extra vierge, I'huile restante de
macérat figue noir et I'huile restante de macérat figue blanche ont montré que tous
les parameétres de qualités des huiles étudies sont restées inférieures a la valeur
maximale autorisée pour leur classification en tant que huiles extra-vierges
conformément au reglement COI, 2019.

L’analyse de I'ensemble des résultats analytiques des figues séches noires,
figues seches blanches, macérates figues noires et macérates figues blanches ont
présenté de bonnes qualités physicochimique et biochimique avant et aprés la
maceration.

Apreés 90 jours de macération nous avons observé que :

L’analyse de la composition chimique de la variété de la figue blanche est plus

sucrée que la variété des figues noires. La figue noires est plus riche en protéines

que la figue blanche et on remarque que la figue séche de peau blanche contient
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plus de lipides que la figue de couleur noire.

La macération stimule l'augmentation des concentrations en composes
phénoliques (polyphénols totaux, flavonoides, tanins hydrosolubles, caroténoides)
des maceérates figues noires et blanches en comparaissant avec les figues noire et
blanche avant la macération.

L’huile restante du mélange des figues séches noires et blanches ont marqué
une diminution de ces composés par apport a I'’huile témoin avant la macération.

L’extrait phénolique de huile d’olive extra vierge avant la macération a présenté
I'effet le plus puisant vis- a- vis du radical libre DPPH suivi par I'extrait phénolique
de l'huile restante des figues noires et I'extrait phénolique des figues blanches.
Cependant I'extrait phénolique des macérates de figues noires a présenté l'effet le
plus puisant vis- a- vis du radical libre DPPH suivi par I'extrait phénolique des
macérates figues blanches et I'extrait phénolique des figues noires et blanche.

Par ailleurs, tous les extraits ont inhibé 'cedéme de maniére dose-dépendante
et a toutes les heures et présentent une activité anti-inflammatoire, les macérates
figues noires possedent le meilleur pouvoir réducteur et la meilleure activité
anti-radicalaires avec une diminution hautement significative (p<0,001) de
'cedéme des souris albinos a la dose de 200 mg/kg par rapport a I'huile témoin
et les figues seules (74,62%) a la 4 €™ heure.

Les résultats montrent que les macérates ont été enrichies sur le plan
nutritionnel notamment celles des figues noires et ont des propriétés anti-
inflammatoires et antioxydantes meilleures qui peuvent justifier leur utilisation
contre les maladies lies au stress oxydant et inflammatoires.

L'évolution des teneurs en acides gras dans I'huile d'olive avant et apres la
macération (90 jours) indiqgue une augmentation significative (p < 0,05) des
concentrations des AGS et AGPI qui a été observée avec des valeurs comprises
entre 0,5 a 8% dans les rapports (1F, 3F, 5F, 7F et 9F) avec 25ml et le rapport
(1F, 3F, 5F, 7F et 9F) avec 150 ml. Une diminution significative (p < 0,05) des
concentrations des AGS et AGPI a été observée (entre 0,5 a 7%) dans le rapport
(1F, 3F, 5F, 7F et 9F) avec 50ml et le rapport (1F, 3F, 5F, 7F et 9F) avec 100 mil.

Dix-sept composés phénoliques ont été identifies par analyse HPLC des
extraits phénoligues de figues avant et apres la macération,: A. féerulique,

vanilique, A.gallique, A.Ascorbique, A.gallique vanilique A.caféique A.syringique
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A.benzoique A.syringique A.caféigue A.berberine Rutine A.salicylique
A.benzoique A.cinnamique Myrecitine A.annisique Quercetine Anthrone

A.oxalique

Les résultats du suivi de la cinétique de I'évolution de la concentration des
figues séches ont montré des gains en poids. Les longueurs, largeurs et
épaisseurs des figues ont augmenté progressivement en fonction du temps. Deux
phases ont été détectées: une premiére phase qui correspond au début du
processus de diffusion qui s’étale jusqu’au 21¢™M¢ jour. Cette phase est suivie par
une autre de ralentissement qui correspond a la durée entre 21 et 90 jours. En
effet, une augmentation rapide de la diffusion de I'huile se déroule pendant les
septs premiers jours quel que soit la concentration du mélange

Les observations par microscope MEB ont permis de mettre en évidence des
différences de microstructures entre les figues seches et les macérates des figues.
Du point de vue structure, I'échantillon sec présente une structure microporeuse
permettant d’avoir une influence sur la mouillabilité et la densité dans I'huile
d’olive.

Enfin, les résultats de cette étude ont montré que ces richesses végétales
constituent un trésor inestimable qui pourra étre valorisé et utilisé ultérieurement
comme des produits thérapeutigues de base pour produire des médicaments
améliorés a l'aide des analyses de la composition chimique et des principes actifs
de ces plantes médicinales ; notamment en cosmétologie, en pharmacie, en
nutrition humaine et animale et peuvent étre considérés comme une source

naturelle tres importante de constituants phytopharmaceutiques .

De méme, il serait intéressant d'envisager l'utilisation de ces ressources
naturelles pour remplacer les antioxydants de synthése largement utilisés en
industrie agro-alimentaire et pharmaceutique. La liste de ces résultats qui en
découlent ouvre de nombreuses nouvelles perspectives pour les chercheurs pour
concevoir éventuellement des alicaments et des traitements tres efficaces et a
faible colt pour plusieurs maladies générées du stress oxydatif. Bien que l'effet de
I'alimentation équilibrée et riche en antioxiants sur les maladies cardiovasculaires
et la carcinogénése est encore a I'étude, l'utilisation directe des plantes pour

atténuer, prévenir et guérir ces maladies est clairement indicative. Toutefois, il
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sera irréfutable de :

» optimiser d’autres facteurs qui peuvent influencer le taux d’extraction des
polyphénols les propriétés sensorielles du mélange.

» étudier d'autres variétés de figues et d’huiles cultivées en Algérie et
analyser I'effet de I'origine géographique sur la composition en antioxydants
et sur leurs activités biologiques.

» Déterminer le pouvoir antioxydant du mélange Figue seche-huile avec
d’autres produits riches en antioxydants (Dattes, miel,..).

» Réaliser des activités antioxydantes in vivo sur des composés isolés pour
une meilleure compréhension du mode d’action des molécules bioactives.

» Suivre la composition chimique plus en détail par caractérisation des
molécules phénoliques responsables de ces effets biologiques

» Procéder au fractionnement, purification et séparation de ces molécules
individuellement

» Conduire le contexte de ce travail vers une application industrielle de
correction des aliments appauvris par mise en ceuvre d’'une méthodologie
bien adaptée sans altérer les qualités organoleptiques et conserver ou

améliorer les qualités nutritionnelles
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APPENDICE A

Tableau A.1 : Caractérisation physicochimique des trois huiles étudiées

Parametres HOEV HRFN HRFB COl 2019
Acidité 0.33+0.02 @ 0.60 + 0.09 ® 0.75 + 0.007 ® <0,8
|. peroxyde 0.58+0.06(» 0.60x0.36@ 0.61+0.084®@ <20.0
K270 0.20 + 0.07 @ 0.16 £+ 0.04 ® 0.18 + 0.007 © <0.22
K232 2.53+0.04 @ 2.21 +0.09 ® 2.36 £ 0.205 © <2.50

Les résultats sont exprimés en moyenne + écart type (nombre de répétitions n = 3). Pour chaque ligne, les
valeurs avec des lettres différentes sont significativement différentes a P <0,05 ; a> b>c

Tableau A.2 : Caractérisation physicochimique des figues seches avant et apres la

macération
Parametres FN FB MFN MFB
Acidité 0.41+0.02 @ 0.62+0.04 ®) 0.28+0.07 © 0.51+0.04 @
Humidité 18.54+0.19 @ 20.21 +0.05® 17.02 +0.12©  18.25+0.82 @
Protéines 3.88 +0.02 @ 2.92+0.1 ® 3.42 +0.02 © 2.52 +0.03 @)
Lipides 0,96+0.01 @ 1.73+0.6 ® 1.65 +0.23 © 2.58 +0.69 @
Sucre 72.74 +0.70 @ 88.61+0.41®  64.63+0.70©  72.12+0.41 @

Les résultats sont exprimés en moyenne + écart type (nombre de répétitions n = 3). Pour chaque colonne, les
valeurs avec des lettres différentes sont significativement différentes a P <0,05 ; a> b> c> d>.

Tableau A.3: Quantification des composés phénoliques des figues seches et
I'huile d’olive avant et aprés la macération

Ech PTT TF (mg Equercitin TH (mg Ecatéchine Caroténoides
(mgEAG/100g /100g MS) /100 g MS) mg/kg
MS)

HOEV 616.52+0.61 @ 7.52+0.01® 173.91+0.01® 40.25+0.03 @
HRFS 312.19+0.95 ® 4.76+0.03® 123.85+0.54®) 38.45+0.025 ®
HTFC  410.92+0.71 © 4.84+0.02c 151.64+0.58c 38.64+0.015 ©
FS 532.19+0.90 @ 56.44+0.02@ 144.42+0.239 711.32+0.02 @
FC 305.17+0.09 © 42.46+0.04 © 51.23+0.09® 623.02+0.01 ®
MES 605.63+0.42 58.47+0.27 © 169 +0.01 928.14+0.01 ©
MFC 479.29+0.689 43.16+0.05 @ 58.98+0.02 @ 745.12+0.05 @

Les résultats sont exprimés en moyenne + écart type (nombre de répétitions n = 3). Pour chaque colonne, les
valeurs avec des lettres différentes sont significativement différentes a P <0,05 ; a> b> ¢> d> e> f>g



APPENDICE B : Courbes d’étalonnage de I'acide gallique, la quercétine, catéchol,
protéines, B Caroténe et la quercitine.
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APPENDICE C : Profil des acides gras de I’huile d’olive extra vierge témoin
et I’huile aprés la macération.
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Figure C1 : Profil des acides gras de I'huile d’olive extra vierge témoin
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Figure C2 : Profil des acides gras de I'huile d’olive extra vierge restante
des macérates (1F+25ml)
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Figure C3: Profil des acides gras de I'huile d’olive extra vierge restante des
macérates (3F+25ml)



APPENDICE C : Profil des acides gras de I'huile d’olive extra vierge témoin et
I'huile aprés la macération
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Figure C 4 : Profil des acides gras de I'huile d’olive extra vierge restante des
macérates (5F+25ml)
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Figure C5: Profil des acides gras de I'huile d’olive extra vierge restante des
macérates (7F+25ml)
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Figure C6 : Profil des acides gras de I'huile d’olive extra vierge restante des
macérates (9F+25ml)
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Profil des acides gras de I'huile d’olive extra vierge restante des
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Figure C 8: Profil des acides gras de I'huile d’olive extra vierge restante des
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Profil des acides gras de I'huile d’olive extra vierge restante des
macérates (5F+50ml)



APPENDICE C : Profil des acides gras de 'huile d’olive extra vierge témoin et
I'huile aprés la macération
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Figure C10 : Profil des acides gras de I'huile d’olive extra vierge restante des
macérates (7F+50ml)
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Figure C11: Profil des acides gras de I'huile d’olive extra vierge restante des
macérates (9F+50ml)
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Figure C12: Profil des acides gras de I'huile d’olive extra vierge restante des
macérates (1F+100ml)



APPENDICE D : Profil des acides gras de I'huile d’olive extra vierge témoin et
I'huile aprés la macération
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Figure C14 : Profil des acides gras de I'huile d’olive extra vierge restante des
macérates (1F+150ml)
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Figure C 15: Profil des acides gras de I'huile d’olive extra vierge restante des
macérates (3F+100ml)
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Figure C 16: Profil des acides gras de I’huile d’olive extra vierge restante
des macérates (3F+150ml)
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Figure C 17: Profil des acides gras de I'huile d’olive extra vierge restante
des macérates (5F+100ml)
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Figure C 18 : Profil des acides gras de I'huile d’olive extra vierge restante
des macérates (5F+150ml)
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Figure C 19 : Profil des acides gras de I'huile d’olive extra vierge restante
des macérates (75+100ml)
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Figure C 20 : Profil des acides gras de I'huile d’olive extra vierge restante des
maceérates (7F+150ml)
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Figure C 21: Profil des acides gras de I'huile d’olive extra vierge restante des
macérates (9F+100ml)
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APPENDICE D : Chromatogrammes des extraits phénoliques de I'huile d’olive
avant et aprés la macération
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Figure D1 : Chromatogrammes dés I'extrait phénolique de I'huile avant la macération a
254nm et a 280nm
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Figure D2 : Chromatogrammes dés I'extrait phénolique de I'huile restante (1F+25ml) a
254nm et a 280nm
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Figure D3 : Chromatogrammes dés I'extrait phénolique de I'huile restante (1F+50ml) a
254nm et a 280nm



APPENDICE D : Chromatogrammes des extraits phénoliques de I'huile d’olive
avant et aprés la macération
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Figure D4 : Chromatogrammes dés I'extrait phénolique de I'huile restante (1F+100ml) a

254nm et a 280nm
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Figure D7 : Chromatogrammes dés I'extrait phénolique de I'huile restante (3F+50ml) a
254nm et a 280nm
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Figure D8 : Chromatogrammes dés I'extrait phénolique de I'huile restante (3F+100ml) a
254nm et a 280nm
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Figure D9 : Chromatogrammes dés I'extrait phénolique de I'huile restante (3F+150ml) a
254nm et a 280nm
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Voltage

Figure 10 : Chromatogrammes dés I'extrait phénolique de 'huile restante (3F+150ml) a
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Figure D11 : Chromatogrammes deés I'extrait phénolique de I'huile restante (5F+25ml) a
254nm et a 280nm
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Figure D12 : Chromatogrammes dés I'extrait phénolique de I'huile restante (5F+50ml) a
254nm et a 280nm
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Figure D13 : Chromatogrammes dés I'extrait phénolique de I'huile restante (5F+100ml) a
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Figure D14 : Chromatogrammes deés I'extrait phénolique de I'huile restante (5F+150ml) a
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100

254nm et a 280nm
— 7F 60 2901 19 - Channel 1
— 7F 50 2901 19 - Channel 2

2L

6

10
100
Figure D15 : Chromatogrammes dés I'extrait phénolique de I'huile restante (7F+25ml) a
254nm et a 280nm
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Figure D16 : Chromatogrammes dés I'extrait phénolique de I'huile restante (7F+50ml) a
254nm et a 280nm
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Figure D17 : Chromatogrammes dés I'extrait phénolique de I'huile restante (7F+100ml) a
254nm et a 280nm
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Figure D18 : Chromatogrammes deés I'extrait phénolique de I'huile restante (7F+150ml) a
254nm et a 280nm
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avant et aprés la macération
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Figure D19 : Chromatogrammes dés I'extrait phénolique de I'huile restante (9F+25ml) a
254nm et a 280nm
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Figure D20 : Chromatogrammes dés I'extrait phénolique de I'huile restante (9F+100ml) a
254nm et a 280nm
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Figure D21: Chromatogrammes dés I'extrait phénolique de I'huile restante (9F+150ml) a
254nm et a 280n
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APPENDICE E : Chromatogrammes des standards
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Figure E.1 : Chromatogramme des étalons : acide gallique
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Figure E 2: Chromatogramme des étalons : acide Ascorbique
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Figure E 3 : Chromatogramme des étalons : acide oxalique
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Figure E 4: Chromatogramme des étalons : acide carboxylique
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Figure E 5: Chromatogramme des étalons : acide Caféige
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Figure E 6: Chromatogramme des étalons : acide hydroxy
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Figure E 7: Chromatogramme des étalons : acide Ferulique
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Figure E 8: Chromatogramme des étalons : acide Mannisique
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Figure E 9: Chromatogramme des étalons : acide Trans dimetoxy cinnamique
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Figure E 10: Chromatogramme des étalons : acide vaniline
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APPENDICE F : Spectres d’absorption dans IR de I'huile restante des macérates
figues seches noires avec différentes concentration
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Figure F1 : Spectres d’absorption dans IR de I'huile restante des macérates
figues séches noires avec le rapport (25, 50, 100 et 150 ml )*1F ml
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Figure F2 : Spectres d’absorption dans IR de I'huile restante des macérates

figues séches noires avec le rapport (25, 50, 100 et 150 ml )*3F ml



APPENDICE F : Spectres d’absorption dans IR de I'huile restante des macérates

figues seches noires avec différentes concentration
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Figure F3 : Spectres d’absorption dans IR de I'huile restante des macérates

figues seches noires avec le rapport (25, 50, 100 et 150 ml

)*5F ml
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Figure F4 : Spectres d’absorption dans IR de I'huile restante des macérates

figues séches noires avec le rapport (25, 50, 100 et 150 ml )*7F ml
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Figure F5 : Spectres d’absorption dans IR de I'huile restante des macéréates

figues seches noires avec le rapport (25, 50, 100 et 150 ml)*9F ml
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Figure F6 : Spectres d’absorption dans IR de I'huile d’olive témoins



