Al Akal jepall 4 i all 4y ) sgand
REPUBLIQUE ALGERIENNE DEMOCRATIQUE ET POPULAIRE
alal) Gl g Mall ailaill 3 ) 5
Ministére de I’Enseignement Supérieur et de la Recherche Scientifiq
Universit¢ M’hamed Bougara Boumerdes

Faculté des sciences de I’'ingénieur

Département : Technologie Alimentaire

Filiére : Génie des Procédés

Option : Génie des industries Alimentaire
Meémoire

de fin d’étude en vue de ’obtention du diplome master specialit2 génie des
industries alimentaire

THEME

Soutenu le : 10/07/2017 Présenté par :
DRALI Manel

IKHLEF Lynda

Devant le Jury :

Mr ZIDANI. S Maitre de conférences (UMBB) président
Mpe IDIR. L Maitre Assistante (UMBB) Promotrice
Mpe Annou. S Maitre Assistante (UMBB) Examinatrice
Mpe LARID. R Maitre Assistante (UMBB) Examinatrice

Promotion 2016/2017







Remerciement

Nous commencons tout d’abord par rendre grace a ALLAH, le tout puissant de nous avoir
illuminé et ouvert les portes de savoir et nous avoir donné la volonté et le courage d’élaborer
cetravail.

Noustenonsa exprimer nos vifs remerciements a Mr Benchernine Ahmed, pour nous
avoir guidées lors de la préparation et I’accomplissement de notre travail, ainsi que pour
Ses précieux conseils

Nous tenons également a remercier Mme Meguini Houria et Mme Souilah Souad (Centre de
la Recherche Nucléaire d’Alger), pour leurs soutiens et les aides qu’elles nous ont apportées

Nos remer ciements sont aussi adressés Aux techniciennes des laboratoires de la faculté
d’ingénieurs (FSI). Université M’Hamed Bougera Boumerdes et spécialement : Bouizeri
Farida, Midouni Hamida et Hayet.

Un trés grand merci, a I’ensemble du personnel de laboratoire de I’office national d’aliments
de bétails, en particulier Melle Regguem Hanene.
Tous nos remerciments a Melle Hiba Regguem pour son aide inestimable durant notre stage
pratique

Nous remercions notre promotrice : Idir Lamia

Noun adressons nos remerciement les plus respectueux aux membres du jury pour le grand
honneur qu’ils nous ont fait en acceptant d’examiner ce mémoire :
Mr Zidani Mme Annou
Mme Larid

Nous remercions profondément tous les enseignants qui hous ont encouragés et soutenus
pendant notre cursus
(Mme Haderbeche ; Mme Benmalek ; Mr Nouani ; Mr Benchama ; Mme Belarbi)

Nos remer ciements vont également a tous ceux et celles qui ont contribué de préesou deloin a
la réalisation de ce modeste travail.




DEDICACE

Je dédie ce travail

A mes tres chers parents
En témoignage de mon affection et reconnaissance pour tout ce qu’ils
m’ont donné
Sansvous je ne seraisjamais arrivé jusgue la
Je vous remercie pour votre soutien et votre amour
inconditionnel
Vous n’avez jamais hésité a vous sacrifier pour ma réussite et
mon bonheur
A mestrés chéres Soeurs
A mes chersfreres et beaux freres
A mes adorables nieces : Merina et Anais
A mon binbme Manel
A mes meilleures amies : Thafsouth, Manel.farida et Sarah
A ma famille
A mes Chers professeurs
A mesamis

Lynda






DEDICACE
Je dédie ce modeste travail a

A mes chers parents qui m’ont toujours soutenue, conseillé durant toute la
durée de mes éudes.

A mes freres et sceurs : Karim, Nabil, Nesrine et Yasmine pour tout ce
qu’ils ont fait pour mon bien et mon bonheur.

A ma petite niece adorée : Lydia.
A ma copine et ma sceur Lynda et toute sa famille.

A mes chéres cousines :Hiba ,Hanane et Fella pour leurs générosité et
leurs disponibilité a tout moment.

A mes meilleures copines surtout: Lynda, Houda, Oumnia , Amina, kamilia
et Farida qui ont marqué ma vie par de bons souvenir.

A mon ami Amine a qui je dois un remerciement pour son soutien et son
aide moral qu’il a su me procurer.
A toute la promotion Technologie Alimentaire (2015-2017).

Dans le souci de n’oublier personne

A tous ceux qui m’ont aidé de prés ou de loin, ilstrouveront dans ceslignesles
expressions de ma gratitude.

M anel







Liste des tableaux

Tableau |.1: distribution et teneur en vitamines des différentes parties du fruit du cactus de
I’espéce Opuntia ficusindica (I’expression de la teneur en vitamines est en mg/100g de

Tableau |.2 : distribution et teneur en phytostérols des différentes parties du fruit de I’espéce

Opuntia ficus indica (pulpe, graines et peau, les teneurs en stérol sont exprimées en

(071 ) 08
Tableau 1.3 : composition du figuier de barbarie Opuntia ficus-indica.......................... 10
Tableau 1.4 : comparaison de la composition des cladodes avec d’autres aliments............ 11

Tableau I11.1 : Conditions chromatographiques pour les esters méthyliques des huiles.......34

Tableau V.1 : Caractéristiques physico-morphol ogiques du fruit de figue de barbarie

(0o 1T PP 42
Tableau V.2 : Lateneur en eau de la pulpe de fruit de figue de barbarie analysée........... 42
Tableau 1V.3: Le °Brix de lapulpe de fruit étudiée de figue de barbarie....................... 43
Tableau I V.4 : Letaux de cendre de lapulpe du fruit de figue de barbarie andysée...........44
Tableau IV.5: Vaeurs du pH dela pulpe du fruit de figue de barbarie éudiée............... 44
Tableau V.6 : L acidité titrable de la pulpe du fruit de figue de barbarie éudiée............. 45
Tableau V.7 : Ladensité relative de la pulpe de fruit de figue de barbarie étudiée.......... 46
Tableau 1V.8 : Rendement de I’huile extraite des graines de figue de barbarie................. 46
Tableau 1V.9: Poidsdemille graines (PMG)........c.ooiiiiiiiiiiiicie i 47
Tableau V.10 : Résultats des la caractérisation physique du HGFB éudiée..................48
Tableau V.11 : Indice de réfraction de quelques huilesvégétales................c.cooeiennes 49
Tableau V.12 : Résultats des |a caractérisation chimiques du HGFB étudiée................ 50
Tableau V.13 : Indice De saponification desprincipaux COrpSgraS..........coveeververennn. 51
Tableau V.14 : Valeurs des indices d’iode de différentes huiles vegétales.................... 52
Tableau I V.15 : Résultats d’acide gras de notre huile analysée par CPG...................... 53

Tableau 1V.16 : composition en acide gras des huiles des graines des figues de barbarie....54



Liste des tableaux

Tableau V.17 : Taux de polyphénols au niveau de quelques graines végétales

Tableau 1V.18: IC50 et puissance antiradicalaire (ARP) de graines de figuier de barbarie
comparés a un antioxydant standard (Acide ascorbique)



Liste des figures

Figurel.l. Laplante d’opuntia ficus iNdiCa............c.ouvieiieiii i 03
Figurel.2. Distribution géographique du figuier de barbarie...................coooiii i, 03
Figurel.3. Schémaillustrant les différentes parties du figuier de Barbarie...................... 05
Figurell.l. coupetransversale de la graine de figue de barbarie (M.optique)..................13
Figurell.2. Endosperme de lagraine de lafigue de barbarie (MEB)...............cccevennin. 14

Figurell. 3. Fibres de sclérenchyme fusiformes (spindle) (a), organisées en strates
hélicoidales de cellulose (b) (MEB) (c) faces externes des hélices (MET)....................... 15

Figurell. 4. Vuetransversale (a) et longitudinale (b) des vaisseaux conducteurs spiralés en

SIMPIE NEIICE (MEB)... ... et e e e e e e e e e e e e e e 15
Figurelll.l. Diagramme de la préparation de lamatiére premiere............ccceeviieninnnnns 20
Figurelll.2. Diagramme d’extractionde I’huile................cciiiiiiiic 25
Figurelll.3. Image représentativedu soxhlet.............cooooviiiii i 27
Figurelll.4. Représentation 3D du systemede couleur CIELAB.........cccovvvvviviiiiennnnn. 29
Figurelll.5. Schéma d’extraction des insaponifiables..............cccooviiiii i i, 35
Figurelll.6. Schéma d’extraction des composés phénoliques.............covvvviivieinnnnnnn. 37
Figurelll.7. Structure chimique du radical libre DPPH et saformaréduite....................40

FigurelV.1: Comparaison de degré Brix de la pulpe de lafigue de barbarie avec la

purée d’abricot et la pulpe de PEChE.......cvrir e 43

FigurelV.2: Comparaison du taux de cendre de la pulpe de lafigue de barbarie analysée

avec la puree d’abricot et la pulpe de PeChe. ... ....ooee it 44

Figure V.3 : Comparaison du pH de la pulpe de lafigue de barbarie analysée avec la purée

d’abricot et la pulpe de PECNE. .. .. ... e i e e 45



Liste des figures

Figure 1 : Chromatographie des esters méthyligue de HGFB..................cccoe i, Annexe 1
Figure 2 : Identification du pic de I’a tocophérol dans I’étalon pur...................... Annexe 2

Figure 3 : Identification du pic de I’a tocophérol dans I’échantillon d’huile de graine de figue
e DArDANE. ... . Annexe 2

Figure 4 : Identification du pic de I’acide gallique (standard pur)........................ Annexe 3

Figure5: Identification du pic de I’acide gallique dans I’échantillon d’huile de graine de
figuE e DarbDarie. .. ... Annexe 3

Figure 6 : Courbe d’étalonnage de I’acide catéchine pour les polyphénols totaux.....Annexe 4

Figure 7 : gamme de concentration de réduction du radical libre DPPH dans I’extrait
MEhANOIQUE. .. ...t e e e e e e e e ANNEXE B

Figure 8 : Courbe de variation de I’inhibition du DPPH en fonction de la concentration de
IPextrait MEthaNOIIQUE. ... ...ttt e e e e e e Annexe 5

Figure 9 : courbe de variation de I’inhibition du DPPH en fonction de la concentration de
I’acide aSCOrDIQUE. ... . vee e e JANNEXE D



AFNOR :Association Frangai se de normalisation.
AG : Acidegras.
AGI :Acide grasinsaturé.

ARP : Puissance antiradicalaire.
AT : Aciditétitrable.

CG : Corpsgras.

CPG: Chromatographie en phase gazeuse.
DAD : Détecteur a barrette de diodes.
DPPH: 2,2-diphenyl-1-picrylhydrazyl.
EAC: Equivalent d’acide catéchine

FB : Figue de barbarie.

FID : Détecteur aionisation de flamme.
GFB : Graine de figue de barbarie.

HGFB : Huile de grains de figue de barbarie.

HPL C: Chromatographie liquide & haute performance.

|A : Indice d’acide.

|E : Indice d’ester.

Il : Indice d’iode.

| S : Indice de saponification

I SO : Organisation internationale de normalisation.
M = E : Moyenne + Ecart type.

MG : matiére grasse.

MS: Matiére seche.

Liste d’abréviations



Liste d’abréviations

PM G : Poids de mille graines.
SM : Solution mere.

TPM :Tour par minute.



Résumé

Résumé

Le figuier de Barbarie (Opuntia ficus indica), cactus appartenant au genre Opuntia, qui recéle de multiples
vertus, reste encore sous exploité en Algérie. Notre travail a porté sur I’étude de la pulpe et de I’huile des
graines d’Opuntia ficus indica. La caractérisation physico-chimique de la pulpe a montré une forte teneur
en eau, un pH acide et une acidité relativement faible. L’analyse de I’huile par HPLC arévélé la présence
de composés phénoliques y compris I’acide gallique ainsi qu’une forme de vitamine E (a-tocophérol),
susceptibles d’exprimer des activités biologiques ; anti-oxydantes et vitaminiques. L analyse sur CPG a
montré que I’huile de graines de figue de barbarie s’avére une source majeure d’acides gras essentiels
(C18:2 et C18:3). L activité anti-radicalaire de la graine a été évaluée a travers un test chimique DPPH.
Les résultats obtenus montrent une activité réductrice éevée de notre extrait.

Mots clés: Opuntia ficusindica, huile, pulpe, composé phénolique, a-tocophérol, Activité antiradicalaire,

Abstract

The prickly pear (Opuntia ficus indica), a cactus belonging to the genus opuntia, which has multiple
vertues, remains under exploited in Algeria. Our work has focused on the stady of the pulp and oil of the
seeds of Opuntia ficus indica. The physicochemica characterization of the pulphas shown a high water
content, alower acid pH and a relatively low acidity. Analysis of the oil by HPLC revealed the presence of
phenolic compounds including gallic acid and a form of vitamin E (a-tocophérol), capable of expressing
biological activities; Anti-oxidants and vitamins.CPG analysis showed that prickly pear oil was a major
source of essential fatty acids (C18:2 and C18 :3). The anti-free radical activity of the seed was evaluated
through a DPPH chemical test. The results obtained show a hight reducing activity of our extract.

Key words. Opuntia ficusindica, ail, pulp , phenolic compounds, a-tocophérol, anti-free radical activity.
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Introduction

| ntroduction

En Algérie, la culture du figuier de barbarie (cactus) est réalisée pour des usages
traditionnels comme haies de délimitation, pour lutter contre I’érosion, ou bien pour la

consommation de ses fruits en frais.

Lors de cette derniére décennie, on assiste a une intensification remarquable de cette
culture au niveau des régions steppiques, elle a fait I’objet de plusieurs programmes de

dével oppement durable.

Initiés par le haut commissariat au développement de la steppe (HCDS), ces
programmes devraient étre accompagnes d’une réflexion sur les possibilités de sa

transformation en vue de diversifier les débouchés et de valoriser |a production.

Ce qui permettrait sans doute d’améliorer les revenus des agriculteurs et de créer des
emplois en milieu rural, a I’instar de ce qui se fait dans certains pays comme : le Mexique,
I’Italie, I’ Afrique du sud et le Maroc ou les industries de transformation du cactus ont connu
un progres considérable dans le domaine : médicinale, alimentaire et cosmétique.

Pour illustrer cet engouement des pouvoir publics, quant au développement de cette
filiere, la culture du cactus est le theme de plusieurs séminaires qui visent a promouvoir cette
plante.

D’éminents chercheurs ont pris part au séminaire organisé par la chambre d'Agriculture
de la wilaya de Souk Ahras en Avril 2013, dont I’objectif est de convaincre les investisseurs
et agriculteurs algériens de s’y mettre.

Dans la présente étude, notre contribution a porté sur I’extraction de I’huile des graines
de figue de barbarie et |a caractérisation physico-chimique de sa pulpe provenant de larégion
de Boumerdes (Ouled Moussa).

Au cours de ce travail, plusieurs aspects liés a cette thématique ont été éudiés. Le
premier aspect a concerné les anal yses physi co-chimiques effectuées sur la pul pe du fruit.

Le second aspect, a porté sur la caractérisation physico-chimique de I’huile extraite en
effectuant des analyses sur HPLC.

L’accent a été mis essentiellement sur I’étude de la fraction saponifiable (composition
en acides gras), la fraction insaponifiable (dosage qualitatif et quantitatif des principaux
composés) contenues dans cette huile et I’étude de I’activité biologique en testant I’activité

d’anti oxydation.
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CHAPITRE I Figuier de barbarie

|. Figuier de barbarie

.1 Généralité

Le figuier de Barbarie est une plante arborescente robuste de 3 a 5m de haut,
possede un tronc épais et ligneux et une organisation en articles aplatis, de forme
eliptique ou ovoidale de couleur vert-mat, ayant une longueur de 30 a 50 cm, une
largeur de 15 a 30 cm et une épaisseur de 1.5 a 3 cm appelés cladodes ou raquettes (fig 1.1).

Les cladodes assurent la fonction chlorophyllienne et sont recouvertes d’une cuticule
cireuse (la cutine) qui limite la transpiration et les protege contre les prédateurs. Les
feuilles sont de forme conique et ont quelques millimétres de long, éphémeres,
apparaissant sur les cladodes jeunes. A leur base, se trouvent lesaréoles (environ 150 par
cladodes) qui sont des bourgeons axillaires modifiés, typiques des Cactacées. Leurs
meéristémes produisent des épines, des glochides, des racines adventives, de nouvelles

cladodes ou des fleurs.

Les épines sont blanchétres, sclérifiées, solidement implantées et longuesde 1 a2 cm.
Il 'y a deux variétés, la variété inerme et I’épineuse. Les glochides sont de fines épines
de quelques millimeétres de couleur brunétre, se décrochent facilement, munies de minuscules
écailles en forme d’hamecons s’implantant solidement dans la peau. lls sont présents méme
chez lavariété inerme.

Les fleurs marginales sur le sommet des cladodes agées d’un an, et le plus souvent sur
les aréoles situés au sommet des cladodes ou sur la face la plus exposée au soleil, sont
hermaphrodites, de couleur jaunatre et deviennent rougeédtres a I’approche de la
sénescence de la plante. En principe, une cladode peut porter jusqu’a trentaine de
fleurs.

Ses fruits sont des baies charnues ovoides ou piriformes, uniloculaires et
polyspermiques (Reyes-Aguiro et al., 2005 ; Neffar S., 2012).

Page 2



CHAPITRE I Figuier de barbarie

Figurel.l. La plante d’Opuntia ficus indica

|.2.Classification et originedu figuier de barbarie
[.2.1 Origine et répartitions géographiques

Le genre Opuntia est originaire du Mexique (Orwa et al., 2009), introduit du Mexique
en Espagne et plus tard au 16°™ siécle au Nord et au Sud de I’Afrique (Barbera e al.,
1992 ;Nerd & Mizrahi, 1994 ; Felker et al., 2005; Kabas et al .,2006; Saleem et al.,
2006 ; Snyman, 2006).

Sa diffusion fut rapide dans le bassin méditerranéen et s’y est naturalisé au point de
devenir un élément caractéristique du paysage (Le Houerou, 1996 ; Erreet al., 2009).

Il est par essence développé sur la partie Ouest de la Méditerranée : Sud de I’Espagne,
le Portugal, et I’Afrique du Nord (Tunisie, Algérie et Maroc) (Bensalem et al., 2002 ;Arba,

2009).

a3

Figurel.2. Distribution géographique du figuier de barbarie (Orwa et al., 2009).
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Lafigure 1.2 distingue I’aire origine, le Mexique (en vert) et les nouvelles aires de
distribution (en noir) : Brésil, Chili, Etats Unis, Inde, Italie, Espagne, Erythrée, Portugal,
Algérie, Tunisie, Maroc, Afrique du Sud, Ethiopie, Soudan, Tanzanie, Kenya, Uganda.

[.2.2 Origine génétique

Le genre Opuntia appartient a la famille des Cactaceaes, ordre des Caryophyllalles
et la sous-classe des Caryophyllidaes. La famille des Cactaceaes compte environ 130 genres
et 1500 espéces, dont 300 appartiennent au genre Opuntia (Mulas et al., 2004).

Le groupe des Opuntiacaes comprend le genre Opuntia, subdivisé a son tour en
guatre sous-genres . Platyopuntia, Cylindropuntia, Tephrocactus et Brasiliopuntia. Le sous-
genre Platyopuntia comprend 150 a 300 espéces décrites, on a I’espéce Opuntia megacantha
et la série des ficus-indicae, qui comprennent I’Opuntia ficus-indica et qui sont connues sous
le nom defiguier de Barbarie (Mulas et al., 2004).

De nombreux auteurs ont éaboré des classifications du genre Opuntia. La classification
considérée comme la plus valable a ce jour est sans doute celle établie par Britton et Rose en
1963:

Reégne : plantes.

Ordre: caryophyllalles.

Sous-classe : Caryophyllidae.

Famille : Cactaceae.

Groupe : Opuntiaeae.

Genre: Opuntia.

Sous-genre: Platyopuntia

Especes : Opuntia ficus-indica, Opuntia megacantha.

|.3 Phénologiedela plante:

Les espéces d’opuntia sont des plantes vivaces. Elles ont une hauteur de quelques
centimétres a plus de 6m, un systéme radiculaire charnu, superficiel et a dispersion
horizontale (Sudzuki, 1995) et une tige charnue ou ligneuse couverte d’un épiderme. Cet
épiderme est formeé des cellules minces avec une paroi externe imprégnée d’une substance
lipidique appelée cutine recouverte de cires. Latige et les rameaux sont divisés en longueur
pour donner des raguettes cylindrigues ou aplatis ayant une longueur moyenne de 30 a 50 cm
et une largeur moyenne de 15 a 30 cm. La couleur des raquettes est verte (Scheinvar, 1995)
(Figurel.3)
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Laplante est composée de :
Laraquette

Lafeuille

Lafleur

Lefruit

Figurel.3. Schémaillustrant les différentes parties du figuier de Barbarie (Revue nature
et santé, 2011).

I.4 Composition histologique et chimique du fruit defiguier de barbarie

[.4.1 Composition histologique

[.4.1.1 Lesépluchures

La pelure de la figue de barbarie constitue environ 35% a 40% du poids total du fruit
(Habibi, 2004). Elle est livrée dans un arc-en-ciel de couleurs alant du vert, jaune, orange,
rouge, violet, et méme au brun (Feugang et al., 2006).

L’observation permet de différencier de I’extérieur vers I’intérieur trois types de tissus :

L’épiderme :

Le tissu de revétement primaire, réduit a une seule assise de cellules a paroi
cellulosique. Elle est protégée par une mince cuticule imperméable de nature lipidique
interrompue par des ouvertures appel ées stomates (Habibi, 2004).

Lecollenchyme:

Ce sont des cellules a paroi cellulosique tres épaisse et tres riche en polysaccharides de
nature pectique et hémi cellulosique. Ces cellules sont remplies d’une substance visqueuse
appelée mucilage, elle semble jouer un role clé dans I’aptitude a retenir I’eau dans les plantes
(Habibi, 2004).

Leparenchyme:

C’est le tissu cellulaire le plus abondant, on distingue nettement deux types de

parenchyme : le parenchyme de réserve et le parenchyme aquifére (Habibi, 2004).

Page 5



CHAPITRE I Figuier de barbarie

1.4.1.2 Lejus pulpeux

Le jus pulpeux représente environ 43 a 57% du poids total du fruit (Piga, 2004).

Il a une couleur attrayante qui varie d’un vert doux, jaune et rouge a pourpre (Saenz et
Sepulveda, 2001).

Ces couleurs attrayantes sont dues aux bétalaines comportant les beta cyanines rouge-
violettes et |es beta xanthines jaune-orange (Saenz, 2002 ; Stintzing et al, 2002).

l.4.1.3Lagraine

Les graines du figuier de barbarie présentent des variations considérables dans la
forme, la taille, la structure, et les caractéristiques de I’embryon. Elles représentent 10 a 15%
de la pulpe comestible (Reyes-Aguero et al., 2005). La quantité des graines est importante
car elle varie de 20 a 40 % par poids sec du fruit entier, selon les cultivars (Habibi et al.,
2002).

Cependant, I’attention s’est focalisée surtout sur les huiles contenues dans ses graines
(Sawaya et al, 1983).

L’huile des graines constitue 7-15% de poids entier de graine, caractérisée par un
niveau important des acides gras insaturés ou I’acide linoléique est I’acide gras principal
(Ramadan et Morsel, 2003).

Il a été démontré que | e pourcentage et e nombre de graines par fruit varient en fonction
de plusieurs facteurs dont la variété, la physiologie et I’environnement de culture (Habibi,
2004) ; a ce propos, certains cultivars d’O.ficus indica peuvent contenir plus de 200 graines
par fruits. En effet, 203 graines ont été dénombrées dans un cultivar d’origine mexicaine, 268
graines dans celui d’lIsraél et jusqu’a 273 graines dans un cultivar d’ltalie (Reyes- Aguero et
al., 2005).

|.4.2 Composition chimique
1.4.2.1 Lesvitamines

Chez I’espece Opuntia ficus indica le fruit, en particulier sa peau, est riche en vitamine
E avec des quantités allant jusqu’a 17.6g/kg d’a-tocopheérol (tableau I). En revanche, I’huile
extraite de graines du fruit a une faible teneur en vitamine E : 0.403 g/kg et dans la mgjorité
des cas il s’agit d’ y —tocophérol (0.330 g/kg) (Ramadan et al., 2003). Une telle quantité est
tres faible par rapport au contenu d’huile d’argan (7.6 a 8.6g/kg) (Cayuela et al., 2008,
Khallouki et al., 2003).I’huile essentielle extraite a partir de la pulpe du fruit est riche en
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0 —tocophérol avec 4.220g/kg (tableau 1.1). Le fruit de cactus contient 180 a 300 mg/kg de
vitamine C. ce contenu est plus élevé que dans d’autres fruits communs comme la pomme, la
banane, ou le raisin (Piga, 2004). La vitamine K1 est présente dans toutes les parties du fruit,
alant de 0.5 a 1g/kg (Ramadan et al., 2003).

Tableau |.1. Distribution et teneur en vitamines des différentes parties du fruit du
cactus de I’espéce Opuntia ficus indica (I’expression de la teneur en vitamines est en mg/100g

de tissu).

Pulpe | Graines| Peau Source

Vitamine K1 53.2 525 109

VitamineC | 34-40 (kuti et al., 2004, Ramadan et

Vitamine B1 al., 2003a, Fernandez-L opez et
VitamineB2| - al., 2010, Salim et al.,
Vitamine B3 _

a-Tocophérol | 84.9 56| 1760 2009, Tesoriere et al., 2005,
B-Tocophérol 12.6 12 222 Ramadan et al., 2003b,
y-Tocophérol 7.9 33 174
o-Tocophérol 422 5 26 Sawayaetal., 1982)

VitamineE | 527.4 106 | 2182
totale
[.4.2.2 Lesphytostérols

Les travaux de Ramadan et Morsd (2003), ont montré que le B-sitostérol extrait de
différentes parties des huiles de fruits : la pulpe, la peau et les graines, avec une teneur allant
de 6.75a 21.1 g/lkg (Ramadan et al., 2003). Le campestérol est présent dans la graine et la
peau avec une quantité de 1.66 a 8.76g/kg (tableau I11). Un contenu similaire en campestérol se
retrouve dans d’autres huiles alimentaires telles que I’huile d’argan (4g/kg) (Gharby et al.,
2011), tandis que des teneurs plus élevées ont été mesurées dans I’huile de soja (entre 19 et
23g/kg) .D’autres stérols se retrouvent en petites quantites, notamment le stigmastérol, le

lanostérol, le A5 avenastérol, le A7 avenasterol et I’ergostérol. (Gharby et al., 2011).
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Tableau 1.2. Distribution et teneur en phytostérols des différentes parties du fruit de
I’espece Opuntia ficus indica (pulpe, graines et peau, les teneurs en stérol sont exprimées en

g/kg).

Principaux Pulpe Graines Peau Références
COMPOses
Campester ol 8.74 1.66 8.76 (Ramadan,et al.,
Stigmaster ol 0.73 0.30 212 20033,
L anosterol 0.76 0.28 1.66 Ramadan, et al.,
2003b)
B-Sitosterol 11.2 6.75
A5-Avenasterol,
A7-Avenasterol
AT7-Avenasterol 0.05
Ergosterol 0.68

1.4.2.3 L es composees phénoliques

Les poly phénols constituent une famille de molécules organiques largement distribuées
dans le régne végétal. Comme leur nom I’indique, leurs structures chimiques sont
caractérisées par |a présence de plusieurs groupes phénoliques qui peuvent étre associés ades
groupements chimiques plus ou moins complexes, généralement de haut poids
moléculaire.ces composés sont généralement des sous- produits du métabolisme de la plante.
L’intérét croissant pour les poly phénols porte sur leur potentiel antioxydant qui est impliqué
dans les prestations de santé telle que la prévention contre I’inflammation (L aughton et al.,
1991), ladérégulation cardiovasculaire et |es maladies neuro -dégénératives. Il a été
également montré qu’ils ont une activité anticancéreuse (EI-M ostafa et al., 2014).

Dans la pul pe de fruits |a teneur en phénols totaux est de 218.8mg/100g (Fer nandez et
al., 2010), avec une teneur éevée en glycosi des isorhamnétines (50.69/100g) par rapport a
d’autres flavonoides (Galati et al., 2003, Bensadon et al., 2010, Tesoriere et al., 2005).

Les graines de fruits contiennent des quantités élevées de composés phénoliques allant
de 48 a89mg/100g et notamment les dérivés de féruloyl, tannins et sinapoyl diglucoside
(Chougui et al., 2013) .
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|.4.2.4 Lesacidesgras

Plusieurs études ont indiqué gue le cactus, et plus particuliérement les fruits, la pulpe,
les graines et I’écorce, étaient riches en acides linolénique, oléique et palmitique (Ennouri et
al., 2005, Ramadan et al., 2003). Un niveau élevé d’acides gras oméga-6 (acide linoléque) a
été rapporté dans I’huile de graines de cactus (53.5% a 70.29%), niveau supérieur a celui de
I’huile de tournesol (Filip et al., 2011), de I’huile de pépins de raisin ou de I’huile de sésame.
En tant que précurseur de I’acide arachidique, I’acide linoléique alongtemps été considéré
comme ayant un effet hypochol estérolémiant avec des propriétés inhibitrices contre le cancer
du colon dans les cellules métastatiques (Sodl et al., 2007). L’acide linolénique (oméga-3) est
connu pour étre bénéfique pour la santé, les maladies cardiovasculaires, les affections

inflammatoires, | es troubles auto-immunes et |e diabéte.

|.5.Intéréts et utilisation du figuier de barbarie

Toutes les composantes du cactus (fleurs, raquette, fruits) représentent de multiples

intéréts.

1.5.1 Utilisation desfruits

Les fruits sont en généra consommé frais, trés rafraichissants et nutritifs. Ils se
caractérisent par rapport aux autres fruits par un pH relativement élevé (pH=5.6), totalité des
sucres présents dans le fruit est constitué de glucose et de fructose dans un rapport de 18 :1.
Ce rapport est considéré comme une specificité du figuier de barbarie si on le compare a celui
des autres fruits (rapport de 1 :1 dans les oranges par exemple). La teneur totale en acides
aminés libres (275 mg/ 100g) est largement supérieur a la teneur moyenne des autres fruits a
I’exception des raisins de table et des agrumes qui contiennent une teneur identique (Askar et
El-Samahy, 1981 ; Stintzing et al., 2001). Le tableau 111 représente la composition du figuier

de barbarie.
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Tableau |.3. Composition du figuier de barbarie Opuntia ficus-indica (Anonyme, 1993).

Constituants Fruit (%) Pulpeet graine (%) | Pulpesansgraine

(%)
Eau 80,0 84,5 83,6
Protéine 1,0 1,3 0,8
Lipides totaux 0,7 1,3 0,3
Glucides disponibles 14,8 8,0 10,8
Fibres brutes 2,3 4,4 3,6

Récemment, dans certains pays (Italie, Mexique, Chili, ...) le fruit est conditionnée

industriellement et stabilisé par différentes méthodes (froid, séchage, chaleur) ou transformé
en jus, mie (miel de tuna), boisson alcoolisées, confiture et colorant alimentaire (pourpre de
barbarie) (Hamdi, 1997 ; Mohamed et al., 1996 ; Dominguez, 1995).

|.5.2 Utilisation desraquettes
[.5.2.1 Production fourragere

Le cactus est considéré comme une réserve fourragére sur pied ; il peut constituer un
appoint alimentaire pour les périodes de transition en été et en automne et lors des années de
secheresse (Shoop et al., 1977). Le fourrage constitue la deuxiéme grande utilisation du
cactus, en effet beaucoup de pays comme le Mexique, Brésil, Etats-Unis, Pérou, Afrique du
sud et Tunisie produisent déja des quantités significatives d’aliment de bétail a partir
d’opuntia (Araba et al., 2000).

En effet, sa production en matiére seche varie de 12 a 16 tonnes’ha en fonction des
régions. En terrain irrigué, cette production peut atteindre 30 tonnes/ha ce qui fait du cactus
I’espéce la plus productive des zones arides : 1.37 kg/m?/an pour le cactus et 0.71kg/m?/an en
moyenne pour d’autres espéces (De Cortazar et Nobel, 1992). Une fertilisation azotée et
phosphorique améliore sa valeur nutritive et sa productivité en biomasse (Gonzalez, 1989).

Cependant, ce fourrage est pauvre en protéines et en lipides. Il présente un rapport
calcium/phosphore élevé et il est riche en glucides, en eau et en vitamines. Il a ains une
valeur fourragere moyenne de 0.06 a0.08UF*/kg (unité fourragére =1820 cal) de raquettes
(Shoop et al., 1977 ; Russel et Felker, 1958).
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Tableau |.4. Comparaison de la composition des cladodes avec d’autres aliments (Poupon,
1975).

Nature du fourrage M atiér e seche Matiére Hydrate de Matiére grasse
(%) azotée (%) carbone (%) (%)
Foin deluzerne 914 10.6 39.0 0.9
Triplex 23.3 2.8 5.9 0.1
Maisensilé 26.3 11 5.0 0.7
Pulpes de betterave 94 0.2 6.4 0.1

sucriere

Cladodes de I’Opuntia 104 0.6 5.8 0.1

[.5.2.2 Production maraichere

Les jeunes pousses d’Opuntia appel ées « nopalitos » sont consommeées comme légume
au Mexique et dans le sud des etats unis . elles sont riches en vitamine c et en calcium et leur
valeur nutritive est proche de celle de laitue et des épinards (Mohamed et al., 1996 ; Saenz,
2002).

1.5.2.3 Utilisation médicinale

En australie et en afrique du sud, I’effet hypoglycemique des « nopalitos » est utilisé
dans le traitement des diabetes non dépendants de I’insuline. Le mucilage isolé des raquettes
permet de réduire le cholestérol total dans le sang. Les femelles des cochenilles dactylopins
coccus costa ou dactylopius Opuntiae cockerell, qui proliferent sur des raquettes de I’O.ficus
indica, sont utilisées pour la production d’un colorant E-120 est tres utilisé par les industries
alimentaires, cosmétiques et médicinales. Récemment au Mexique et en afrique du sud, des
protecteurs ont adopté des systémes de production intensifs en micro-tunnels pour la culture
de ces cochenilles (Pimienta, 1993).

|.5.3 Utilisation industriel

La plante du cactus est employée actuel lement aux Etats-Unis et au Mexique a des fins
industrielles sous forme de matiére collante et antirouille dans les puits pétroliers.

Elle est aussi utilisée comme enduit pour débarrasser le sel des installations pétrolieres

implantées en mer (le sel facilite laformation de larouille).
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Une recherche a montré que le jus de la plante de cactus est un facteur qui empéche le
fer de s’user, de s’oxyder et de se rouiller.

Au Chili, les raquettes du cactus, aprés leur fermentation naturelle, sont utilisées en tant
que matiére premiere et source importante dans la production d’un gaz vital (le biogaz). Elles
sont productives, leur rendement est élevé, et elles sont source d’énergie vitale. Leurs
utilisations sont nombreuses. La matiére gélatineuse qu’elles isolent compte parmi les
composants qui produisent le chewing-gum et la cire. En outre, elles sont employées comme

élément renforcant le tissage des vétements fabriqués en coton. (Stintzing, 2001).

1.5.3-1 - Impact du cactus sur I’évolution des sols :

Le cactus améliore considérablement la fertilité organique du sol en fabriquant
relativement vite, un horizon humifére qui crée un complexe organo-minéral suffisamment

€pai s pour donner naissance a un sol dynamique.

Ce dynamisme se traduit par une activité microbienne intense, une mélanisation rapide
de la matiére organique libérée surtout par les racines tracantes qui mettent en jeu I'action des

acides humiques et fulviques qui sont suffisasmment agressifs vis avis de laroche-mere.

Ils accélérent |'altération chimique et approfondissent de ce fait le sol (15 a 30 cm). Par
conséquent le cactus peut étre considéré comme pionnier de la fabrication des sols

particulierement en zone aride. (Reguieg Yssaad A.)

1.5.3.2. Impact du cactus sur letraitement des eaux

L utilisation du mucilage de cactus comme floculant naturel pour le traitement de I’eau
a permet I’élimination des bactéries (Bacillus cereus).

Les résultats montrent une bonne efficacité de ce mucilage lors de [I’analyse
microbiologique de I’eau contaminée par Bacillus cereus.

L’efficacité de ce mucilage comparable a celle d’un floculant industriel offre une
alternative économique en termes de dépollution d’eaux usées et est moins toxique (Reguieg
Yssaad A.)
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Il. Etudedelagrainedefiguedebarbarie

Introduction
Les graines du figuier de barbarie ont suscité ces derniéres années beaucoup d’intérét a
I’instar des autres pépins en particulier ceux des raisins et les études se sont multipliées pour
caractériser leur constituants afin d’évaluer surtout leur valeur nutritive (Sawaya et al., 1983).
D’aprés Uchoa et al., (1998). Les réserves protéiques de la graine sont des abumines.
Cependant, I’attention s’est focalisée surtout sur les huiles contenues dans ces gaines.
L’extraction des ces huiles génére un tourteau qui constitue jusqu’a 90% du poids de la
matiere premiéere. Ce résidu est tres riche en fibres cellulosiques. Les autres polysaccharides

constitutifs sont tres rare, voir inexistantes. (El Kossori et al., 1983).

[1.1. Etude morphologique dela graine

Une étude morphologique a été réalisée afin d’établir la constitution et I’organisation
des tissus cellulaires qui forme la graine. L’étude a éeté realisée sur des coupes semi-fines et

ultra-fines réalisées a I’aide d’un ultra microtome MTX RMC.

Péricarpe

Endosperme

Figurell.l: coupe transversale de la graine de figue de barbarie (M.optique) (Habibi, 2004).

L’observation au microscope optique d’une coupe transversale de la graine montre qu’elle est

constituée de deux parties distinctes (Figure 11.1): une enveloppe (péricarpe) et un
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(endosperme). L’analyse morphologique a été réalisée par microscopie électronique a

balayage et atransmission.

% L’endosperme: il représente 5 & 10% du poids totale des graines de figuier de
barbarie. 1l est congtitué de cellules de parenchyme de réserve a paroi trés fine
renfermant de nombreux leucoplastes qui forment de petits grains d’amidon
(Figure 11.2-a). entre les tissus riches en amidon s’intercale une couche de gluten
(couche a aleurone) qui donne au noyau un aspect visqueux. L’ensemble de ces
cellules est enrobé d’une paroi cellulaire épaisse en forme de tuile inversée

(Figure 11.2-b).

Figurell.2: Endosperme de la graine de lafigue de barbarie (MEB) (Habibi, 2004)

% Lepéricarpe: le péricarpe de la graine de figuier de barbarie représente 90 a 95% du
poids total de graine. On peut distinguer deux types de cellules: en magjorité des
cellules longues tres compactes en forme de fibres fusiformes et quelques vai sseaux
Spiraés.

Les fibres sont communément appelées fibres des sclérenchyme (Figure 11.3-a). Ce
tissu de soutien est largement répandu dans les téguments des graines, les noyaux des
fruits, les cellules pierreuses, les épines et les aiguillons des tiges et des feuilles. Les
couches régulieres de cellules, qui garnissent leur paroi épaisse, présentent un
arrangement hélicoidal (Figure 11.3- b,c). Cela donne une grande rigidité ou une
grande souplesse aux organes végétaux. En effet, ils ne sont lignifiés (dans la plupart
des cas). On parle alors des fibres dures. IIs sont tres élastiques quand ils ne sont pas
lignifies. C’est le cas de fibres molles qui sont assimilées & des cellules de

collenchyme. On rencontre également, a des emplacements bien précis au niveau du
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péricarpe de la graine, des vaisseaux conducteurs spiralés en simple hélice (Figure

Figurell. 3: Fibres de sclérenchyme fusiformes (spindl€) (a), organisées en strates

hélicoidales de cellulose (b) (MEB) (c) faces externes des hélices (MET) (Habibi, 2004).

Figurell.4: Vuetransversae (a) et longitudinale (b) des vaisseaux conducteurs spiralés en
simple hélice (MEB). (Habibi, 2004).

L’étude morphologique a permis de préciser I’organisation des tissus au sein des deux
parties de la graine. L’endosperme est constitué principalement de granules d’amidon enrobés

dans une paroi cellulaire parenchymateuse en forme de tuile. Le péricarpe est constitué de

Page 15



CHAPITRE Il Etude delagraine de graine defigure de barbarie

fibres de sclérenchyme dont les microfibrilles de cellulose sont disposées en couches
successives concentriques. Cette organisation concentrique a dga éé rencontrée dans un
certain nombre de végétaux.

I1.2 Lesdifférents modes d’extraction de I’huile defigue de barbarie a partir desgraines

Plusieurs facteurs contribuent a I’altération de la qualité des fruits de cactus qui sont
considérés comme une ressource agrobiologique et ceci par plusieurs phénomeénes
microbiologiques, chimique et physique. Cette atération est due a la période estivale de
récolte avec une température trés élevé. Aing, lalocalisation des lieux de production, qui se
trouvent éloignés de lieux de vente, engendre d’énormes pertes pour les producteurs. La
guantité d’huile extraite des graines déepend de la taille des graines. L’huile végétale issue de
cactus et principalement obtenue par pression a froid suivie d’une extraction par solvant. Il ne
faut par la confondre avec une huile essentielle car I’huile végétale contient des corps gras et
possede une texture huileuse, contrairement a une huile essentielle, cette derniére résultant de
I’extraction de I’essence des composées aromatiques volatiles contenues dans différents
organes d’une plante. D’apres Mohamed Fawzy Ramadan (2003), les fractions volatiles des
graines broyées sont extraites par hydrodistillation suivie d’une extraction liquide-liquide
avec trois types de solvants : éther, dichlorométhane et hexane. Cette méthode ne donne pas
lieu a une huile végétale car seules les substances aromatiques sont obtenues.

Le processus d’écrasement des graines oléagineuses pour en extraire I’huile qu’elles
contiennent est divisé en deux types de pressage mécanique (continu et discontinu) et le
pressage par solvant.

Le pressage continu utilise des appareils a immersion, a percolation, etc. Par contre le
pressage discontinu utilise de presses hydrauliques (extracteurs fixes). Le second type de
pressage fait appel a des solvants et a des propriétés thermodynamiques tel que la miscibilité,

la solubilisation, la saturation, les changements d’états...

I1.3 Composition chimique de I’huile de figue de barbarie

La composition de I’huile de graine de figue de cactus contient plusieurs fraction de
molécules ce qu’il lui confére un aspect tres riche et nutritif. Au niveau des acides gras, €elle
contient une teneur trés élevée en C18:2 n-6, adlant de 49.7 4 56.1% , et en C18:3n-3 entre
15.6 a62.1% (Ramadan et al., 2003 ; Matthauset al., 2011 ;Ennouri et al., 2006 ;Ennouri
et al., 2005 ; sawaya et al., 1982 ; Chougui et al., 2013). Certains composeés volatiles ont été
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identifés comme I’acide hexadécanolique avec une teneur de 28.5 a 65.7mg/100mg (Zito et
al., 2013). La composition phénolique s’averent trés riche en féruloyl-sucrose isomer 3 sa
concentration s’exprime par rapport & une échelle standard d’acide gallique, (une teneur qui
peut aller de 105 a 717mg d’acide gallique/100g), et la teneur moyenne des dérivés du
feruloyl de s’étale de 51.7 a 233mg d’acide gallique/100g. d’autres composes phénoliques ont
été cités dans la littérature comme les flavonoides et les tanins (Chougui et al., 2013). Sa
composition minérale est tres riche en potassium, phosphore, sodium et magnésium
(Tesoriere et al., 2005, sodl et al., 2007), ses compositions en fibres et en sucres peuvent
atteindre jusqu’a 9.23% et 51.11% respectivement (Chougui et al., 2013). Quatre types de
polysaccharides sont rencontrés comme [I’arabinane et les résidus o-(1/5)-linked
arabinofuranosyl, arabinose, rhamnogalacturonane (Habibi et al., 2004b). la vitamine K
représente 0.525¢/kg, la vitamine E 0.403 g/kg et en particulier le y-tocophérol avec
0.330g/kg (Matthauset al., 2011 ; Ramadan et Morsel., 2003a). Au niveau des phytostérols
Ramadan et Morsel (2003a) ont montré la présence d’une teneur trés élevée en B-sitosterol
et en campesterol avec respectivement 6.75 et 1.66g/kg. Des études ont montré que I’huile de
graine de cactus contient cing fois plus de sterol que I’huile d’argan. Certaines études ont
rapporté que I’extrait de chloroforme contenant la fraction de stérol issues de I’huile de graine
de cactus représentent une teneur trés élevée en phytostérols totaux par rapport a I’huile
d’argan et I’huile d’olive marocaine (El Kharass et al., 2014 ), le fait intéressant, c’est que
I’huile d’argan contient principalement deux phytostérols et qui sont majoritaire, le schotténol
(56.97%) et le spinastérol (43.03%) (El Kharass et al., 2014 ; Khallouki et al., 2003).
Cependant, pour I’huile d’argan, I’origine et le procédé d’extraction peuvent influer sur les
caractéristiques physico-chimiques de I’analyse en composantes (Ahmed et al., 2005. En
outre, le campestérol a été trouvé en faible teneur dans les huiles d’olive et de cactus (EI
Kharass et al., 2014). Pour les acides aminés, leur teneur peut attendre jusqu’a 106.23
g/protéine avec I’acide glutamique comme acide aminé le plus représenté (15.73-20.27%) et
avec une teneur moyenne de la leucine et I’acide aspartique (Nakayama et al., 2011,
Chougui €t al., 2013).

I1.4 Intérétsde I’huile de figue de barbarie

La composition de I’huile de graine de cactus lui confere plusieurs propriétés

intéressantes, vu qu’elle contient de grande quantité d’acide gras polyinsaturée (Sawaya et
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al., 1982), sa teneur en tocophérol est bien plus supérieur aux autres huiles car elle peut
atteindre jusqu’a (850mg/kg) et plus au moins proche de I’huile d’argan (946mg/kg) (Zine et
al., 2013). Elle est moins résistante a I’oxydation par rapport a I’huile de sésame (Garby et
al., 2015). Elle est trés utile dans la gestion du diabéte sucré (Chougui et al., 2013). L’étude
comparative entre la graine et I’huile réalisé in vivo sur les souris par Ennouri et al., (2007) a
montré que I’enrichissement de I’alimentation avec les graines du fruit de cactus avait un effet
hypolipémiant trés marquée par rapport & I’alimentation par I’huile de graine. Il pourrait
réduire de maniere significative les niveaux de triglycérides dans |e serum et |es lipides totaux
dans le foie. Il a été rapporté que I’huile de graine de la figue de barbarie a des effets
hypochol estérolémiants et hypoglycémique (Ennouri et al., 2006a.Ennouri et al., 2006b).
une éude in vivo mené sur des souris ayant regu I’alloxane & montré que le traitement avec
cette huile provenant de I’espéce Opuntia ficus indica a une concentration de (2ml/kg) donne
un effet antidiabétique (Ali Berraaouan et al., 2015). En ce qui concerne la graine du fruit,
Chougui et al., (2013) ont montré que les extrait de graine de cactus contenant la plus grande
teneur phénoliques, tanins et flavonoides et qu’ils présentent les activités antioxydantes. Dans
lalittérature, plusieurs auteurs ont confirmeés que les extraits de graine de couleur vert et jaune
provenant de variété mexicaine, ont la meilleur activité anti-radicalaire par rapport aux fruit

de couleur rouge (Cardador-Martinez et al., 2011).
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L’objectif de notre étude consiste en I’analyse d’une variété de figue de barbarie du

genre (Opuntia ficus indica), qui s’articule en deux étapes :
A. Analyses physico-chimiques de la pul pe de figue de barbarie.

B. anayses physico-chimiques et chromatographiques de I’huile de graine de la figue

de barbarie.

Partie A : Etudedela pulpedefiguedebarbarie

[11.1. Matériel végétal et préparation dela matiérepremiére

[11.1.1. Matériel végétal
Le fruit de figue de barbarie utilisée pour notre étude, a savoir : I’opuntia ficus indica a
été récolté au début de décembre de la région d’Ouled Moussa au niveau de la wilaya de

Boumerdes.

Une étude physico-morphologique a éé menée sur le fruit de figue de barbarie, trois
fruits ont été pris au hasard en vu de déterminer les différents paramétres physiques. La
longueur (cm) et le diamétre (cm) de chaque fruit ont été mesurés a I’aide d’un pied a
coulisse. La longueur est prise du point d’attache du fruit a la raquette jusqu'a I’extrémité du
fruit. Le diametre a été mesuré au niveau de |a partie médiane du fruit.

I11.1.2. Préparation delamatiére premiére
Une fois la récolte du matériel végétal est réalise, les fruits sont lavés abondamment a

I’eau pour se débarrasser des glochides par la suite, séchés puis épluches.

La partie comestible a été broyée (mixeur) et filtrée a I’aide d’une passoire en acier
inoxydable pour séparer les graines de la pulpe. Les graines ainsi obtenues sont conservées
dans des récipients hermétiques placés au frais et a I’abri de la lumiére et la pulpe est
conservée a froid a 4°C. Ces derniers font I’objectif de cette étude pour la détermination des

propriétés physico-chimiques.
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Les différentes étapes de la préparation de la matiére premiére sont illustrées dans la

figure suivante :

Récolte du fruit

Nettoyage ala main

Epluchage alamain

Broyage

Tamisage
Pulpe Graines

™ —

Conservation

Figurelll.l. Diagramme de la préparation de la matiere premiere
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[11.2. Caractérisation dela pulpedefigue debarbarie
[11.2.1. Analyses physico-chimiques de la pulpe delafigue de barbarie

[11.2.1.1 Détermination delateneur en eau (NF V 05-108, 1970)
Le principe consiste a sécher le matériel végétal ala température de 103°C £ 2°C dans
une étuve ventilée jusqu’a poids constant.
Lateneur en eau est définie comme étant |a perte de poids subit lors de |a dessiccation
(Audigieet al., 1978).

La détermination de lateneur en eau se fait par le calcul de la différence de poids avant

et aprés dessiccation selon laformule suivante :

Soit :

H%: Humidité;

M 1: Poids en g de la capsule + échantillon avant dessiccation ;
M 2: Poids en g de la capsule + échantillon aprés dessiccation
PE: Masse en g de la prise d’essai.

Nous avons déterminé la moyenne des pourcentages d’eau de 3 essais réalisés dans les

mémes conditions. La matiére seche (MS) est obtenue comme suit :

M %=1 -H%

[11.2.1.2. Détermination du degrébrix (AFNOR, 1986)
Le degré Brix traduit le taux de matiéres seches solubles contenus dans une

solution. Il est mesuré avec un refractomeétre.
> Principe

Il consiste @ mesurer I’indice de réfraction de I’échantillon préparé a une température

égale a20°C, puis effectuer une conversion de cet indice en résidu sec soluble.
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On entend par résidu sec soluble (déterminé par réfractometre) la concentration en
saccharose d’une solution aqueuse ayant le méme indice de réfraction que le produit analysé,

dans des conditions déterminées de préparation et de température.
» Modeopératoire

Apres Nettoyage et séchage du prisme en utilisant de I’eau distillée et de tissu doux,
une goutte de I’échantillon, préalablement homogénéisee est appliquée sur la surface de
prisme. Le deuxiéme prisme est ensuite rabattu sur le premier, ce qui permet d’obtenir une
couche uniforme de liquide. En orientant le refractométre vers une source lumineuse, deux
zones apparaissent : une clair et I’autre sombre, la limite entre deux zones indique la grandeur
delaréfraction et lavaleur du degré °Brix est lavaeur lu par le refractométre qui nous donne

le pourcentage des sucres dans |e produit.

» Expression desrésultats

1°Brix = 1g de sucre dans 100g de solution

[11.2.1.3 Déter mination delateneur en cendre
Elle consiste a un passage au four du matériel végétal a une température de 550°C,

jusqu’a destruction totale de toute particule charbonneuse (L aurent, 1991).

La détermination de la teneur en matiére organique se fait par le calcul de la différence
de poids avant et apres la carbonisation. La teneur en matiére organique est calculée par la

formule suivante :

M - M
M%zQXI

Soit :
MO% : Matiére organique ;
M1: Poids de lacapsule et del’échantillon avant calcination ;
M 2: Poids de la capsule et de I’échantillon apres calcination ;

PE : Prise d’essai.
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Nous avons réalise 3 essais de la méme maniere afin de déterminer un pourcentage

moyen. Lateneur en cendre est calculée comme suit :

(i %=1 -M %

[11.2.1.4. Détermination du potentiel d’hydrogene (NF V 05-108)
» Principe:

La mesure du pH est basée sur la différence du potentiel existant entre une éectrode de
verre et une éectrode de référence plongées dans le produit. Cette détermination est réalisée a
I’aide d’un pH métre

» Mode opératoire

On étalonne le pH metre en utilisant une solution tampon, on préléve comme prise

d’essai un volume V de pulpe suffissmment important pour permettre I’immersion de

I’électrode, on note par la suite lavaleur du pH.

[11.2.1.5. Détermination de I’acidité titrable
La méthode utilisée pour la détermination de I’acidité titrable est décrite par Ilkay et
Aziz (2011), le titrage de [I’acidité se fait a I’aide de NaOH (0,1N) présence de

phénol phtal é ne comme indicateur de couleur.
» Modeopératoire

10 g de pulpe sont pesés dans une fiole conique, a quoi est gjoutée 50 ml d’eau distillée
récemment bouillis et refroidis, puis melanger jusqu'a obtention d’un liquide homogéne. Le
liquide est chauffé au bain marie pendant 30min, apres refroidissement le mélange est versé
dans une fiole jaugée puis ajuster jusqu’au trait de jauge avec de I’eau distillée. Apres
filtration 10 ml de filtrat sont prélevés dans 10 ml d’eau distillée avec addition de quelques
gouttes de phénolphtaléine et titrer avec NaOH jusqu'a I’obtention d’une coloration rose

persistante.

» Expression desrésultats

A —(1 LR )xl]ﬂ =1 xV /V xM
TV xMx1 T /
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Soit :
M : Masse, en gramme de produit préleve ;
VO: Volume, en millilitre, de la prise d’essai ;
V1: Volumeen millilitres de solution NaOH a0.1 N ;

0,07 : Facteur de conversion de I’acidité titrable en équivalent d’acide citrique

(<CsH120¢> Pour 100g de pulpe).

[11.2.1.6. Détermination de la densitérelative (Gachot, 1955)
» Principe

La mesure de la densité se fait a I’aide d’un densimeétre plongé directement dans le

liquide.
» Mode opératoire

Une fois que I’échantillon est versé dans une éprouvette, apres un temps de stabilisation,

le densimétre est introduit soigneusement sans toucher les parois.
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Partie B : Huilede grainesdefigue de barbarie

Laprésente partie vise & extraire et caractériser I’huile de graines de figue de barbarie.

[11.3. Préparation dela matiérepremiére

Les différentes étapes de la préparation d’huile sont données dans la figure suivante :

Graines sépar ées de fruits

L avage
Séchage (30°C)

Broyage (mixeur)

Obtention d’une poudre fine

Extraction par Soxhlet

Tourteaux Huile

Figurelll.2. Diagramme d’extraction de I’huile
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111.3.1. Extraction d’huile par soxhlet et détermination de la teneur en matiére grasse
[11.3.1.1. Extraction del’huile par soxhlet

L’extraction par solvant organique spécifique (n-hexane) pour la détermination du taux
de la matiere grasse est réalisée dans un appareil de type soxhlet. Cette technique assure une
extraction a chaud des matiéres grasses contenues dans un échantillon végétal solide placé
dans une cartouche de cellulose et imbibée continuellement par les vapeurs d’un solvant
chois en fonction de la polarité des principes actifs lipidiques a extraire. Elle a été effectuée
selon laméthode 1 SO 659-1988.

Environ 10g de I’échantillon broyé de la granulométrie inférieur & 0,5 mm sont peses
dans le tube en cellulose fermé par du coton cardé, et introduit dans un soxhlet. L’ extraction
est réalisée par du n-hexane (300ml) porté areflux pendant 8 heures (répartie en 4h+2h+2h) le

solvant est ensuite éliminée sous pression réduite a 45°C.

111.3.1.2. Détermination de la teneur en matiére grasse (1SO 659, 1988) et le poids

demillegraines
% Taux de matiéregrasse

Letaux de matiére grasse est calculé par laméthode suivante :

B
M %=———x1

Soit :

MG : Taux de matiere grasse ;

P1: Poids du ballon vide;

P2 : Poids du ballon aprés évaporation ;

M : Masse de la prise d’essai.
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Figurell1.3. Image représentative du soxhlet

+ Lepoidsde 1000 graines

Le poids de mille graines est un paramétre physique qui renseigne sur la dimension des
graines et leurs calibres (Godon, 1991).

> Mode opératoire

Le poids de mille graines a été effectué conformément ala norme NA 730. 1991.1SO
520. C’est la masse de mille graines entiéres exprimée en gramme, le comptage des graines a

étéfait alamain et elle sont pesées a I’aide d’une balance de précision.

Apres extraction de I’huile une étude de la composition chimique et des propriétés

physiques est nécessaire pour savoir aquel domaine cette huile pourra étre utilisée.
[11.4. Caractérisation de I’huile de graine de figue de barbarie
[11.4.1. Caracteéres physiques
[11.4.1.1 Ladensité

La densité est le rapport de la masse d’un volume d’un corps gras a la masse du méme
volume d’eau a une température donnée. Elle dépend de la composition chimique de I’huile et
de latempérature. Elle renseigne également sur le groupe auquel appartient une huile (Wolf,
1968). Sa détermination se fait a I’aide d’un pycnométre selon la norme (NF SO 6883,
juillet 1995).
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Le résultat obtenu est exprimé par la formule suivante :

&= (c—a)/(b-a)xp

Soit :

a: Lepoids, en grammes, du pycnométre vide ;

b: Le poids, en grammes, du pycnometre plein d’eau distillée ;
c: Le poids, en grammes, du pycnometre plein d’huile ;

r: La densité de I’eau distillée a la température t de mesure.

» Modeopératoire:
Peser le pycnometre propre et sec, Le remplir d’eau distillée et le placer dans la
balance, puis I’essuyer soigneusement a I’alcool et a I’oxyde diéthylénique ensuite le remplir

d’huile et le peser.
[11.4.1.2. L’indice de réfraction

L’indice de réfraction d’une substance est le rapport de la vitesse de la lumiére a
une longueur d’onde définie dans le vide a sa vitesse de propagation dans la substance. 1l est
déterminé a I’aide d’un refractometre a température 20°C selon la norme (NF 1SO 6320,
janvier 1996).

Si la différence entre la température de mesure t et la température de référence t’
(20°C) est inferieure & 3°C, I’indice de réfraction n® &la température de réfraction t’est donné

par laformule suivante :

n°(t’) = n°(t) + 0,00035(t - t)
Soit:
t: Latempérature de mesure en °C ;

t’ . Température de référence a 20°C.
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» Modeopératoire
L appareil est préalablement éalonner & I'aide de I’eau distillée n®°= 1.333 et de
benzéne n®= 1.5014, 2 & 3 gouttes du corps gras sont verser entre les deux prismes, et
attendre 2 a 3 mn pour que I’échantillon prenne la température de I’appareil, apres ce
temps la lunette de visee est déplacée pour que la ligne de séparation de la plage claire
et de la plage sombre se situe a la croisée des fils du reticule, et Lire I’indice de

réfraction du corps gras a latempérature t,.
[11.4.12.3. L’indice de couleur

La couleur de I’huiles étudiée a été déterminée en utilisant un chromamétre (CR 10
Konica Minolta, CIELAB). Les coordonnées colorimétrique de I’huile ont été calculées a
partir de I’échelle CIELAB, un modeéle de représentation des couleurs développé par le CIE

(commission internationale de I’éclairage), en 1976 (Fig. 111.4)

Figurelll.4. Représentation 3D du systéme de couleur CIELAB

Dans ce systéme, chague couleur est numériquement spécifiée par un ensemble unique
de trois coordonnées cylindriques L*a*b* ,L* représente la luminance ou clarté ( indice de
luminosité relatif allant de O pour le noir a 100 pour le blanc absolu), a* représente la
composante chromatique rouge —vert (+60 a -60) et b* représente une nuance de couleur
entre le jaune et le bleu (+60 a -60). Cet espace peut également étre repéré par h* 4, qui

représente I’angle de teinte (ou tonalité chromatique), avec :

h*p,=a (bx/ax)
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h* 4 est vers de 90° ou -90° pour les couleurs jaunes et prés de 180° (ou -180°) pour les
couleurs vertes (Malien-Aubert C., et al., 2001).

[11.4.2. Caractéres chimiques
[11.4.2.1. Détermination de I’indice d’acide

L’indice d’acide est le nombre de milligrammes d’hydroxyde de potassium nécessaire
pour neutraliser les acides gras libres présents dans un gramme de corps gras. Cet indice est
déterminé expérimentalement selon lanorme (NF EN 1 SO 660, juillet 1999).

La prise d’essai est mise en solution dans un mélange de solvant. La solution ainsi
obtenue est titrée par une solution éthanoique d’hydroxyde de potassium en présence d’un

indicateur

L’indice d’acide (IA) exprimé en mg KOH /g d’huile est donné par la formule suivante :

I. =Vx56 /P

Soit :
V : est le volume, en millilitre, de la solution KOH titrée utilisée ;
P : le poids, en gramme, de la prise d’essai.

» Modeopératoire:
Préparer 1,5g d’huile plus 50 ml (20 ml d’alcool éthylique plus 30 ml d’éther), puis
titrer ou neutraliser avec NaOH a 0,1 N plus quelque gouttes de phénolphtaléne,

I’opération s’arrétera au virage vers Le rose pale.

111.4.2.2. Déter mination du coefficient d’extinction spécifique

L'extinction spécifique est déterminée en solubilisant 0,1 g de I’échantillon dans 10ml
du cyclohexane. Apres homogénéisation, on mesure les extinctions aux longueurs d’onde 232
nm et 270 nm. Pour la variation de I’extinction spécifique (AK), on mesure I’absorbance de
I’huile de graine de figue de barbarie aux longueurs d’onde 266nm et 274 nm (conseail

olécoleinternational, 2011).
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Les valeurs d’extinctions spécifiques a 266nm et 274 nm sont calculées selon laformule
suivante:

K= AK/ CxS

Avec:
Ax: Absorbance a la longueur d’onde K ;
C: Concentration de la solution en g/100 ml ;

S: Chemin optique (1 cm).

Cette analyse prévoit aussi la détermination de la variation de I’extinction spécifique

AK selon I’équation suivanteou Ky, est I’extinction spécifique a la longueur d’onde
d’absorbance maximal m, aux environs de 270 nm.

AK = Km - (Km-4+Km+4) /2

AK : Représente la variation de I’extinction spécifique.
111.4.2.3. Détermination de I’indice de saponification

L’indice de saponification est la quantité d’hydroxyde de potassium exprimée, en
milligrammes, nécessaire pour saponifier un gramme de corps gras.

La saponification selon lanorme (NF | SO 3657, Février 1990) est obtenue a chaud par
ébullition a reflux d’un échantillon avec une solution éthanolique d’hydroxyde de potassium.

L’exces d’hydroxyde de potassium est titré par une solution d’acide chlorhydrique.
L. =W -V )x2 /P

AVec:

Vo: Le volume, en millilitre, de la solution titrée d’acide chlorhydrique utilisé pour
doser I’essai a blanc ;

V1: Le volume, de la solution titrée d’acide chlorhydrique utilisé pour doser la prise

d’essai :
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P : le poids, en gramme, de la prise d’essai.
» Modeopératoire:

Dans un erlenmeyer ou un ballon a fond plat 2g du corps gras a analyser sont pesés, a
quoi est ajouter 25ml de potasse alcoolique et porter a I’ébullition sous réfrigérant a reflux (un
régulateur d’ébullition) pendant une heure en agitant de temps en temps (Il convient de
prolonger I’ébullition dans le cas de corps gras a haut point de fusion), titrer I’excés d’alcali
dans la solution savonneuse chaude avec |I’acide chlorhydrique en présence de
phénolphtaléine et faire, paralléement, un essai a blanc dans les mémes conditions mais sans

le corps gras.
111.4.2.4. Détermination de I’indice d’iode

La détermination de I’indice d’iode se fait selon la norme (NF EN 1SO 3961, Juillet

1999) par dissolution d’une prise d’essai dans un solvant et addition de reactifs de WIJS.

L’indice d’iode correspond au nombre de gramme d’iode fixés sur les doubles liaisons

de 100g de matiére grasse.
» Modeopératoire

Dans un flacon , peser 0,2 g du corps gras a analyser, le dissoudre avecl5 ml de
tétrachlorure de carbone, ensuite, introduire exactement 25 ml du réactif de Wijs, Boucher,
agiter doucement et placer le flacon dans un endroit sombre a une température de 20°C + 5°C
pendant une heure. Aprés ce temps, gouter 20 ml de solution aqueuse d’iodure de potassium
et 150 ml d’eau distillée. Titrer avec le thiosulfate de sodium (0,1N), en présence d’empois

d’amidon comme indicateur jusgu'a décoloration (disparition de la couleur bleu).
En méme temps et dans les mémes conditions un ablanc est effectue.

» Formulede Calcul de I’'indice d’iode :

v
XCx1 ,6

—
Il

AvVec:

VO : Quantité, en millilitre, de thiosulfate de sodium ajoutée pour titrer I’essai a blanc ;
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V : Quantité, en millilitre, de thiosulfate de sodium gjoutée pour titrer la prise d’essai ;
P : Lamasse, en gramme, de laprise d’essai ;

C : Concentration, en molé/litre, de la solution de thiosulfate de sodium utilisée pour

titrer I’essai a blanc.
[11.4.3. Analyses chromatographiques
111.4.3.1. Etude delafraction saponifiable
111.4.3.1.1 Déermination dela teneur en acide gras

Lateneur en AG a été déterminée selon la norme AFNOR NF 60-233. Le principe de
cette technique est basé sur la transformation des acides gras en dérivés d’esters d’acide gras
ou esters méthylique et leur analyse par chromatographie en phase gazeuse (CPG).

e Préparation des esters méthylique
» Principe

Les esters méhyliques se forment par transestérification dans une solution
méthanolique d’hydroxyde de potassium comme phase intermédiaire avant la saponification
(Point 5 de la méthode I SO 5509:2000, point 5 de la méthode Il UPAC 2.301).

» Modeopératoire

Dans une éprouvette a bouchon vissant de 5ml, peser environ 0,1 g de I’échantillon
d’huile. Ajouter 2ml d’Heptane ou Hexane et agiter. Ajouter 0,2 ml de la solution
méthanolique 2N d’hydroxyde de potassium, boucher a I’aide du bouchon muni d’un joint en
PTFE, bien fermer et agiter énergiquement pendant 30 secondes. Laisser reposer jusqu’a ce
gue la partie supérieure de la solution devienne claire. Décanter |a couche supérieure, qui est
celle qui contient les esters méthylique. La solution d’heptane est préte pour I’injection dans
le chromatographe. 1l est conseillé de maintenir la solution au réfrigérateur jusqu’au moment
de I’analyse chromatographique. Il n’est pas recommandé de stocker pendant plus de 12
heures.

L’analyse des esters méthyliques a été effectuée par un CPG muni d’un détecteur a
ionisation de flamme (FID) dans les conditions opératoires qui sont présentés dans le tableau

ci-dessous.
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Tableau I11.1: Conditions chromatographiques pour les esters méthyliques des huiles

Chromatographe Chrompack CP 9002

Détecteur FID (250°C)

Injecteur SPLIT 1/100 (250°C)

Gaz vecteur Azote

Colonne capillaire CP Sl 838 CB (5% Phenyl + 95%
dimethylpolysiloxane)

Longueur 30m

Diamétre intérieur 0,32 mm* 0,25 UM

Epaisseur 0,25 um

Injecteur 250°C

Détecteur 280°C

Four 190°C

Quantité injectée 0,8 ul

Vitesse du papier 0,5 cm/mn

[11.4.3.2. Etude delafraction insaponifiable
111.4.3.2.1. Dosage de la fraction insaponifiable

L’insaponifiable d’un corps gras correspond a I’ensemble des constituants qui,
aprés hydrolyse basique (saponification), sont peu solubles dans I’eau et soluble dans les
solvants organiques (Wolf., 1968).

Le dosage de I’insaponifiable a été réalisé suivant la norme AFNOR NF t 60-206. Le
principe de cette méthode repose sur la saponification d’une prise d’essai de 5g d’huile par 50
ml d’une solution de potasse ethanolique (2N) a chaud, sous reflux pendant 20 min. aprés
I’ajout de 50 ml d’eau distillée, les substances insaponifiables sont extraites par I’éther
diéthylique suivi d’un lavage avec I’eau distillée jusgu'a réaction neutre de lavage. La phase
organique est ensuite filtrée sur le sulfate de sodium anhydre et évaporée sous vide par un
évaporateur rotatif. Le résidu ainsi obtenu est séché a 103°C puis laisser refroidir dans un

dessiccateur. Ce résidu constitue la fraction insaponifiable.
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Lateneur en insaponifiable est déterminée par larelation suivante.
I (%) =(m /m )x1

Avec:

Mo : Lamasse, en gramme, delaprised’essai ;

m 1 : Lamasse, en gramme, du résidu séché.

5 g d’huile

50 ml KOH (2N dans I’éthanol)

Pendant 20 min sous reflux a chaud

A 4

[ Solution aqueuse obtenue }

50 ml d’H0O

5 x 10 ml d’éther diéthylique

\ 4 A 4

[ Phase éthylique ] { Phase aqueuse ]

Lavage par H,O
Filtration sous Na,SO,

Evaporation du solvant
A 4

[ Résidu sec ]

\ 4

{ Reprise par 10ml d’Hexane ]

Figurelll.5. Schéma d’extraction des insaponifiables
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111.4.3.2.2. Dosage d’a tocophérol

Les tocophérols sont des composés contenus dans les insaponifiables. 1ls sont connus
par leurs pouvoir antioxydant (Drissi et al., 2004). L’a tocophérol est une forme de vitamine

E qui est préferentiellement absorbée et accumulée par les humains (Rigotti, 2007).

Parmi les différentes méthodes d’analyse des tocophérols, I’'HPLC est la plus

recommandeés (Tan et al., 1989).

L'identification est réaliste par HPLC de marque Agilent model 1260 muni d’un
détecteur DAD, le principe est basé sur la comparaison de temps de rétention du pic de I' analyte
dans I'échantillon d'huile de graine de figue de barbarie avec celui de I’étalon pur (Rosset R., et
al., 1991).

Le principe de la méhode optimisée consiste a dissoudre 0,2 g d’huile dans 4ml
d’hexane, la détection se fait par un HPLC /DAD.

» Préparation dela solution standard

10 mg de I’étalon sont dissous dans 50 ml d’hexane, partant de cette solution mere
d’autre dilution ont été préparés pour tracer la courbe d’étalonnage. Apres cette préparation,
un volume de 20 pl sera prélevé de la solution puis injecté dans I’HPLC dans les conditions

suivantes :

= Lacolonne en acier de longueur de 25 cm.

» Phase stationnaire Cyg

= Phase mobile: (75 % méthanol ; 25% acétonitril)
= Débit: 1,5ml/ min

= Longueur d’onde : 292 nm

=  Temps d’acquisition : 15 min

111.4.3.2.3. Extraction, dosage et identification des composés phénoliques
111.4.3.2.3.1. Extraction des composés phénoliques
L’extraction des composes phénoliques a été effectuée, selon le protocole d’Owen et al.
(2000). 2 g d’huile sont soumises a I’extraction trois fois a I’aide de 10 ml d’une solution de
méthanol/eau (80/20), aprés avoir agité (2 min) et centrifugé (5 000 tpm pendant 30 min) a
chaque extraction. Les extraits méthanoliques sont réunis et évaporés a I’aide d’un

évaporateur rotatif a pression réduite, puis repris par 2 ml d’acétonitrile et extrait trois fois par
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I’hexane (1ml). La fraction acétonitrile est sechée, le résidu sec est repris par 2 ml de
méthanol. Cet extrait sert au dosage colorimétrique, a I’analyse chromatographique et a la

détermination du pouvoir antioxydant des composeés phénoliques.

2g d’huile

10 ml méthanol /eau (80/20)

Vortex (2min)

Centrifugation

A 4

[ Extrait agueux ]

Evaporation a sec

A 4

[ Extrait sec ]

Reprise par 1ml d’acetonitrile
Lavage par 2 ml d’hexane x3

Evaporation a sec

A 4

[ Résidu sec }

2ml de méthanol

\ 4

e

Figurelll.6. Schéma d’extraction des composés phénoliques
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111.4.3.2.3.2. Identification et quantification par HPL C/DAD

La séparation des composés phénoliques par HPLC a été réalisée par un appareil de
marque Agilent model 1260 muni d’un détecteur DAD. La quantification a été effectuee par
étalonnage externe en utilisant des standards. Les chromatogrammes ont été enregistrés et
leurs traitements ont été exploités en utilisant le logiciel ChemStation (Agilent, Allemagne).
Les composés phénoliques sont identifiés en comparant les pics trouvés a des étalons de
références bien déterminés a partir de leurs longueurs d’onde et de leurs temps de rétention.
Le pic de chague molécule est intégré et sa surface est ains notée en tenant compte des
solutions standard qui nous ont permis d’étalonner I’appareil HPLC. Les composés
sélectionnés pour la calibration sont analysés a leurs longueur d’onde d’absorption maximale.
Chague gamme comporte différentes concentrations qui seront analysées en HPLC d&fin

d’obtenir une droite de calibration.
L analyse a été effectuée sous les conditions suivantes :

» Phase stationnaire Cis (Longueur 15cm)
= Phase mobile: systéme binaire
A : Eau distillée a 2% d’acide acétique. B : méthanol.
=  Programmation du gradient :
Omin:95% (A) ; 5% (B).
15min: 75% (A) ; 25 % (B).
20min: 60 % (A) ; 40 % (B).
24 min:50% (A) ; 50 % (B).
De 25 450 min 0 % (A) ; 100 % (B).
= Débit: 0,8 ml/min.
= Boucle d’injection : 20 pl.
= Jongueur d’onde A= 280 nm.
= Deétecteur : DAD.
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111.4.3.2.3.3. Dosage spectrométrique des phénolstotaux dela graine
» Principe:

L es composes phénoliques réagissent avec le réactif de Folin-Ciocalteu’s. Ce dernier est
composé d’un  mélange d’acide phosphotungstique (H3PW1204) et d’acide
phosphomolibdique (H3PMo12040) qui se réduit, Lors de I’oxydation des polyphénols, en
oxydes bleus de tungsténe (WgO,3) et de molybdéne (MogO-3). Cette réaction développe une
coloration bleu qui est proportionnelle au taux des composés phénoliques oxydés (Ribéreau-
Gayon, 1968).

» Mode opératoire:

5ul d'extrait sont gjoutés a1.7 ml de I'eau, ensuite 300 pl de réactif de Folin-Ciocalteu’s
dilué 10 fois ensuite 0.5 ml de NaCO3 (20%) sont gjoutés a la solution aprés 3min. La
solution est incubée dans le bain thermostat a 40C° pendant 30 min. Les observations sont
mesurées a 760 nm par spectrophotométre.

» Extraction:

L'extraction de polyphénols consiste a macérer afroid le tourteau (la poudre dégraissee)
de I'échantillon a analyser dans une solution d'acétone agueuse pendant 24 heures.

L'acétone aqueuse et le méthanol agueux, avec des proportions entre 70% et 50% (v/v), sont
les solvants les plus utilisés pour I'extraction des polyphénols. L'acétone agqueuse est
généralement plus efficace que le méthanol aqueux (Yu et Dahlgren, 2005).

» Expression desreésultats

Lateneur en polyphénols totaux, est déterminée a partir d'une équation de larégression
linéaire déduite de la courbe d'étalonnage (voir Annexe 4) et exprimée en milligramme

équivalent de catéchine par 100g de matiere séche

111.4.3.2.3.4. Pouvoir antioxydant: piégeage deradical libre DPPH delagraine
La présence de différents composés antioxydants dans les tissus de la plante rend difficile
leurs quantification chacun séparé (Djeridane et al., 2006).

le radical stable (DPPH) ou diphenylicrylhydrazyl a été généralement utilisé pour la
détermination d'une activité antioxydante primaire (Wong et al., 2006).
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@gg @gg

1 : Diphényloiccrylhydrazyl (radical libre) | 2 : Diphénylpicrylhydrazine (forme réduite)

Figurelll.7. Structure chimique du radical libre DPPH et saforme réduite (Sanchez-
M oreno, 2002).

L’evaluation de I’activité antioxydante de la poudre de graine de figue de barbarie, a été
réalisée en utilisant la méthode de DPPH (2,2-diphényl-1-picrylhydrazyl) et ceci en adoptant

le protocole décrit par Benhammou et al ., (2009).
» Principe

Sous I’effet des antioxydants, le DPPH, est réduit en passant de sa couleur violette a la
couleur jaune. Dont I’intensité de la couleur est inversement proportionnelle a la capacité des

antioxydants présents dans le milieu a donner des protons (Sanchez-M or eno, 2002).

> Préparation dela solution DPPH
Une solution de DPPH est préparée en gjoutant 100 ml de méthanol a 4mg de poudre de
DPPH sous agitation magnétique pendant une demi heure, mettre la préparation a I’abri de la

lumiére. La solution obtenue est de couleur violette : c’est le DPPH méthanolisé.

> Préparation dela solution mere
Introduire 10g de poudre de graine de figue de barbarie préal ablement broyée et tamisée
dans 100 ml de méthanol, bien mélanger au vortex, la solution obtenue a été filtrée avec du
papier filtre «Wattman». La solution obtenue ainsi représente la solution mere (SM).

» Modeopératoire

Un volume de 1 ml de chague dilution (différentes concentrations) est gjouté a 2ml de
la solution méthanolique de DPPH fraichement préparée. Aprés agitation par un vortex, les
tubes ont été placés dans I'obscurité a la température ambiante pendant 30 minutes. Une

mesure de I'absorbance a été effectuée a 517 nm. En paralléle, deux autres témoins sont
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préparés. Un témoin négatif ce dernier est préparé en méangeant 1ml du méthanol avec 2ml
de la solution méthanolique de DPPH. Le témoin positif est représenté par une solution d'un
antioxydant standard (3 mg /ml) d'acide ascorbique dont 1ml de différentes concentrations de
ce dernier sont gjoutées a 2ml de la solution de DPPH dont |'absorbance a été mesuré dans les
mémes conditions déja cités.

L’activité antioxydante, qui exprime la capacité de piéger le radical libre est estimée par le
pourcentage de décoloration du DPPH.

> Expression desrésultats

La concentration d’inhibition des radicaux libre (IC) exprimé en pourcentage est calculée

selon laformule suivante :

| C% = (ADBS controle —ADS &chantition ) /ADScontrsle X100

Avec:
ADbS contrale - Absorbance du contréle (DPPH méthanolisé) ;

ADS gchantition: Absorbance pour chaque dilution.

» Calcul des1C50

L’IC50 ou la concentration inhibitrice & 50 %, est la concentration de I’échantillon testé
nécessaire pour réduire 50 % de radical DPPH (Samarth et al. 2008). Les IC50 sont
déterminés graphiquement ou bien sont calculées par I’équation de régression linéaire des
graphes traceés, a partir des pourcentages d’inhibition en fonction de différentes concentrations

des fractions testées.

les résultats peuvent étre aussi exprimes en puissance antiradicalaire (Brand Willians et al.
1995).

ARP=1/1C50
Avec:
ARP : Puissance antiradicalaire ;
| C50: Concentration de I'extrait nécessaire pour réduire a 50% la concentration initial du
radical DPPH.
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Partie A : Etude pulpedefiguedebarbarie

IV.1. Etude morphologique du fruit de figue de barbarie
Le tableau suivant récapitule les différentes caractéristiques physiques du fruit de FB

étudiée.

Tableau V.1 : Caractéristiques physiques du fruit de figue de barbarie étudiée.

Caractéristiques physiques
Epines Forme Couleur L ongueur Diameétre Poids
(cm) (cm) )
Avec épines Ovoide jaune- 6,5-75 6 85
orange

Le fruit de figue de barbarie épineux, de couleur jaune orangé et de forme ovoide

présente une longueur de 7.5 cm, un diametre de 6 cm et un poids de 85g.
IV.2.Résultats d’analyses physico-chimiques dela pulpe delafigue de barbarie

IV.2.1 Lateneur en eau (humidité)
L’analyse effectuée pour la détermination de la teneur en eau de la pulpe éudiée a

donnée les résultats représentés dans le tableau suivant :

Tableau V.2 : Lateneur en eau de la pulpe du fruit de figue de barbarie analysée

Echantillon El E2 E3 MzE

Valeurs (%) 90,03 89,96 90 89,99+ 0,03

Lavaeur moyenne de la teneur en eau de la pul pe étudiée est de 89,99%. Ce résultat est
similaire a celui rapporté par (Feugang, et al.,2006)qui est de I’ordre de 90% pour la figue de
couleur rouge et 84% pour la figue de barbarie de couleur jaune orangé, et se présente
supérieur par rapport aux résultats donner par (M aataouiet al., 2002) qui sont de I’ordre 84%
et 85,5%.
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La teneur en eau trouvée confirme I’état juteux du fruit d’Opuntia ficus indica, ce qui
confére a la pulpe de celui-ci un pouvoir hydratant et rafraichissant. Mais qui limite son

aptitude a I’entreposage a la températureambiante.

IV.2.2. Ledegré°Brix

Les valeurs obtenues pour le ° Brix sont notées dans le tableau ci-dessous.

Tableau V.3 : Le °Brix delapulpe du fruit étudiée de figue de barbarie.

Echantillon E1l E2 E3 MzE

Valeurs 11,98 12,2 12,2 12,12 + 0,12

L’extrait sec soluble de la pulpe de figue de barbarie analysée est de 12,12° Brix, cette valeur
rentant dans I’intervalle obtenue par (Stintzing et al.,2003) qui est de 10 a 17° Brix pour les
fruits de couleur jaune orangé et de 10° Brix pour les fruits de couleur rouge. Une gamme de
11,90 a 16°Brix a été rapportée par (Felker et al.,2005) pour les variétés d’Opuntia ficus
indica en provenance du Mexique et de I’Argentine. Pour I’Opuntia ficus indica égyptienne
de couleur de fruit a peau jaune-orange la moyenne de degre Brix est de 14,67°Brix (Abd El
Razek et Hassan 2011). Cette comparaison de nos résultats avec ceux d’autres pays rapportés
dans lalittérature présente des différences importantes dans le degré Brix, cela peut étre di au
génotype et I’effet de I’environnement.

Par contre en le comparant aux valeurs obtenues pour la pulpe d’orange apportées par la

littérature celle-ci est comprise entre 10,5 °Brix a 15°Brix cité par les normes AFNOR.

Cet indice permet d’avoir une idée sur les teneurs de la pulpe en composés solubles.

15 ~

M purée d'Abricot
10 1 M pulpe de péche
5 4 )
pulpe de la figue de
barbarie
0 - 1

Degré Brix

FigurelV.1.Comparaison de degré Brix de la pulpe de lafigue de barbarie avec la purée
d’abricot et la pulpe de péche (M SDA, 2002).
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V.2.3. Taux de cendres
Le taux de cendre permet d’apprécier la teneur en minéraux. La détermination du taux

de cendres de |a pul pe étudiée a donnée les résultats suivants :

Tableau | V.4 : Letaux de cendre de la pulpe du fruit de figue de barbarie anal ysée.

Echantillon E1l E2 E3 MzE

Valeurs (%) 0,28 03 0,29 0,29 + 0,01

La teneur en cendre obtenue pour la pulpe étudiée est de 0,29 + 0,01 %. Ce résultat
concorde a celui décrit par (Piga, 2004) qui est de 0,3 % a 1%, et ceux de (DiazMedina et al.,
2006) quiontrapportésque les valeurs varient entre 0,3 % a 0,47%.

Ce taux est égaement similaire a celui d’autres fruits, comme la poire 0,3% €t la
framboise qui est de 0,34%(L ecer f, 2000).

M purée d'abricot

M pulpe de péche

pulpe de la figue de
barbarie

O R N W b U1 O
1

taux de cendre

Figure1V.2.Comparaison du taux de cendre de la pulpe de lafigue de barbarie analysée

avec la puree d’abricot et la pulpe de péche (M SDA, 2002).

IV.2.4. Le potentiel d’hydrogéne (pH)
Les résultats obtenus pour la mesure de pH de la pulpe étudiée sont illustrées dans le

tableau suivant :

Tableau V.5 :Valeurs du pH de la pulpe du fruit de figue de barbarie étudiée.

Echantillon E1l E2 E3 MzE

Valeurs 5,69 5,97 6,19 5,95 +0,25
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La valeur moyenne du pH mesuré pour notre pulpe est de 5,95+ 0,25. Cette valeur est
proche de celle dé§ja décrite dans la littérature (M aataoui et al., 2002)qui est de 5,9 pour la
pulpe de la figue de barbarie de couleur jaune orangé. Dans lapopulation mexicaine, les
valeurs du pH varient de 6,4a 7,1 (Pimienta Barrios, 1994). Dans les variétés d’Opuntia ficus
indica originaires du Mexique et de I’Argentine, les valeurs de pH varient de 5,8 a 6,2
(Felkeret al.,2005). Ces différences de résultats peuvent étre dues a I’effet environnemental.
Chez les écotypes égyptiens a couleur de fruit jaune orangé, la valeur du pH était de 6,16
(Abd El-Razek et Hassan 2011).

Le pH du lapulpe de lafigue de barbarie est relativement élevé comparé a celui d’autres
pulpes de fruits tels que : I’orange, le citron et I’abricot (Jerome et al.,1994), il est proche de
la neutralité, ce qui expose d’avantage la pulpe aux atérations microbiologiques (Montana
Camara et al,
1994).

M purée d'abricot

H pulpe de péche

pulpe de la figue de
barbarie

O R N W H» U1 O
1

Ph

Figure V.3 :Comparaison du pH de la pulpe de |a figue de barbarie analysée avec la
purée d’abricot et la pulpe de peche (M SDA, 2002).

IV.2.5. L’aciditeé titrable :
La détermination de I’acidité titrable a donnée les résultats représentés dans le tableau

suivant :

Tableau V.6 : L’acidité titrable de la pulpe du fruit de la figue de barbarie étudiée

Echantillon E1l E2 E3 MzE
Valeurs (%) 0,018 0,023 0,019 0,020 +0,002

L acidité titrable moyenne de la pulpe analysée est de 0,020.Cette valeurest proche des
résultats obtenus par Maataoui et al., (2002),estimée de 0,022%. Abd El Razek et Hassan
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(2011), ont trouvés 0,055% d’acidité titrable chez les fruits a couleur jaune-orange
appartenant a I’espece (Opuntia ficus indica) d’Egypt. Gurrieri et al., (2000), ont trouvés
0,02% d’acidite titrable dans le jus de fruit a couleur rouge, jaune et blanche d’Opuntia ficus
indica sicilienne. Saenz (2000), a indiqué que I’acidité titrable variait de 0,01 & 0,18% chez
les cultivars de fruits verts alors qu’elle variait de 0,03 & 0,04% chez les cultivars de fruits
pourpres.

Du fait de sa faible acidité et de son pH élevé, la figue de barbarie est classée dans la
catégorie des denrees alimentaires faiblement acide (pH > 4,5), ce qui lui confére I’aptitude a
subir des traitements thermiques & haute température (dépassant 115°C) pour la valorisation
industrielle (Saenz et Sepulveda, 2001).

IV .2.6. Ladensitéreative:
La détermination de la densité relative de la pulpe du fruit de figue de barbarie a donné

les résultatsillustrés dans | e tableau suivant :

Tableau |V.7: Ladensitérelative de la pulpe du fruit de figue de barbarie étudiée.

Echantillon El E2 E3 MzE

Valeurs 0,88 0,82 0,76 0,82 + 0,06

La valeur moyenne de la densité de la pulpe étudiée est de 0,82 cette valeur est
relativement faible comparé a celle d’autres pulpes de fruits tels que, la purée de carottes qui
est de 1,035 a 1,040et |a purée de pomme qui est de I’ordre de 1,045 -1,057(M SDA, 2002).

Partie B : Huiledegrainesdefigue de barbarie

IV.3.1. Lateneur en matiére grasse (Rendement)

Lateneur en matiere grasse est illustrée dans le tableau suivant :

Tableau 1'V.8:Rendement de I’huile extraite des graines de figue de barbarie.

Lateneur en matiéregrasse

Figuedebarbarie 9,63% + 0,11
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L’huile extraite a partir des graines de figue de barbarie est une huile fluide,
relativement inodore et avec une couleur allant du jaune foncé au verdétre, cela est expliqué

par la présence d’éléments chimiques comme les chlorophylles et les caroténoides.

Selon Ameur Seddik et al.,(2009), la teneur en MG des graines des figues de barbarie

qui ont été récoltées en fin de maturité sont plus riche en huile et leurs rendement est meilleur.

Notre huile présente un rendement d’extraction de 9,63%. Cette valeur s’apercoit plus
élevée aux travaux de Barbera et al.,(1994) qui ont trouvés des valeurs qui varient entre7-
8,5%. Ce méme résultat se montre aussi meilleur par rapport au cultivar tunisien (Qayraoune),
étudié par Tlili et al., (2011), qui ont obtenus en moyenne 5,30% d’huile. Mais il reste
adéquat par rapport au résultat estimeé par Boujanh, (2000), qui est de 9%.

Cette différence peut étre due au mode d’extraction, au facteur génotypique, ou bien aux

conditions pédoclimatiques.

1V.3.2. Le poidsde mille graines
Tableau 1V.9. Le poids de mille graines (PMG).

Lepoidsdemillegraines

Figuedebarbarie 19.26% + 0,33

Le poids de mille graines est égal a19.26 %.
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IV.4. Caractérisation de I’huile de graine de figue de barbarie

IV.4.1. Résultats des car actéres physiques
La caractérisation physique du HGFB a donner les résultats suivants

Tableau V.10 : Résultats de la caractérisation physique du HGFB étudiée

Paramétres MzE
Densité o 0,921+ 0,002
Parametres Indice de réfraction n* 1,4721 +0,002
Physiques L=41,7+0,01
Indice de couleur a=-29+0,02
b=17,5+ 0,01
h* ;,=80,59°

IV.4.1.1. Ladensité
La densité est un critére physique qui permet de contréler la pureté d’une huile extraite,

elleaauss un rapport directe avec la composition de I’huile.

La densité de HGFB étudiée est de 0,921, cette valeur est un peu éevée de cdle
rapportée par EIMannoubi et al., (2009) qui est de 0,904, et celle rapportée par Ennouri et
al., (2005) qui est de 0,903. Mais elle est dans I’intervalle des densités de la plupart des huiles
végétales, tels que le soja (0,921-0,924), le tournesol (0,920-0,925), (Oll€, 2002)et elle est un
peu moins dense que I’huile de noix (0,924- 0,926), (Oll&, 2002) et un peu plus dense que
I’huile d’olive (0,910- 0,916).

D’aprés les résultats notre échantillon est apparemment constituéde chaines moyennes
de carbone et riche en oxygene ce qui le rend plus dense que I’huile de graine de figue de

barbarie étudiée par EIl Mannoubi et Ennouri pour une variété tunisienne.

V.4.1.2. L’indice de réfraction

L’indice de réfraction est un paramétre physique qui décrit la déviation de la lumiére
dans un milieu, il dépend du nombre de molécules existantes sur le trajet de la lumiére, c’est
un critere important de pureté de I’huile et il est proportionnel au poids moléculaire des AG
de I’huile. 1l varie de fagon intéressante selon le degré d’insaturation des lipides et peut nous

donner uneidée sur la prédominance d’un AG insaturé sur un autre dans I’huile (Oll&, 2002).
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Pour cela, une étude des AG de cette huile par CPG permettra de vérifier ces résultats.
L’indice de réfraction de notre HGFB est de 1,472 alors que ELMannoubi et al., (2009)
apportent une valeur de 1,4710 et Ennouri et al.,(2005) une vaeur de 1,4750. Ces résultats
sont proches de ceux trouvés en bibliographie (tableau 1V.11).

Tableau V.11 : Indice de réfraction de quelques huiles végétales

L’huile végetale Indice deréfraction Références
n20
Huile d’arganier 1,4685 (Khaldi, 2007)
Huile de gland de 1,466- 1,468 (Belarbi, 2003)
chéne vert
Huile de tournesol 1,474 - 1,476 (CCE, 1985)

Nous avons constaté que I’huile de graine de figuier de barbarie se rapproche par son

indice de réfraction atoutes les huiles citée dans le tableau (1V.11).

1V.4.1.3. L’indice de couleur
La détermination de la couleur de ’HGFB a été réalisée par I’espace L*a*b*, qui
modélise les données, luminance et chrominance, de lavision humaine (Yoon 1., 2007).

L’ expression de ces résultats en termes de couleur a donné pour I’HGFB une couleur

jaune verte, cette couleur verte due aux pigments de chlorophylle.
V.4.2. Résultats des Caracteres chimiques

La caractérisation chimique de HGFB (indices de graisses) a donnée les résultats

suivants ;
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Tableau V.12 : Résultats de la caractérisation chimique du HGFB étudiée

Parameétres M+E
Indice d’acide 1,53+ 0,02
Par amétres (mg KOH/g CG)
Chimiques Indice de saponification 174+ 0,03
(mg KOH/g CG)
Indice d’iode 112+ 0,02
(g12/100g CG)

IV.4.2.1.Indice d’acide

Le corps gras est I’'un des composés le plus atérable, la présence d’eau ou d’air peut
entrainer respectivement des phénomenes d’hydrolyses et d’oxydations(Oll€, 2002).

L’indice d’acide est un parametre de qualite, une acidité libre tres élevee rend I’huile
brute trés fragile a I’oxydation. L’acidité est le pourcentage d’acide gras exprimé en acide
oleique pour la majeure partie des corps gras. La connaissance d’indice d’acide d’une huile
est considérée comme un bon moyen pour savoir son degré d’altération.La valeur de I’indice
d’acide de HGFB étudiée est de 1,53 mg de KOH/ g de CG. C’est une valeur qui répond ala
norme fixée par le codex alimentarius pour les graisses et huiles vierges qui sont de 4 mg de
KOH/g de CG.

Un faible taux d’acidité contribue a donné a I’huile une plus grande stabilité face a
I’oxydation par I’air. 1l est recommandé pour une huile comestible d’avoir un taux d’acidité
faible (Inférieur a 3,3% norme imposée par codex alimentarius) pour supporter une longue
conservation sans détérioration (Onyeike et al., 2002).

Le type de sols a une influence sur I’augmentation ou la diminution de I’indice d’acide,
les sols Iégers et sablonneux-limoneux ayant des pH Iégérement acide (5,1 — 6,7) affectent

I’indice d’acide des huiles des végétaux poussant sur ces sols (Nerd et al., 1991).

IV.4.2.2. Coefficient d’extinction spécifique (absorbance spécifique dans I’'UV)

L'extinction spécifigue d'une huile reflete I'oxydation de cette derniere et permet
d’estimer sa qualité. Cette méthode est basée sur la mesure d’absorbance en ultraviolet par
spectrophotométrie entre 232 et 270 nm due a la formation d’hydroperoxydes et/ou de leurs

dérivés cétoniques avec un maximum d'absorption au voisinage de 270 nm.
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Cette anadyse spéctrophotométrique en ultraviolet permet de nous fournir des
indications sur la qualité, I’état de conservation des huiles et sur les modifications subies du
fait des processus technologiques qui lui sont appliqués.

L’extinction spécifique de notre HGFB est de 1,7x 107, et I’absorbance & 232 nm égale
a 0,178. Ces résultats n’excédent pas les limites fixées par le conseil oléicole international,
(2011), pour les huiles d’olives vierges qui sont respectivement inférieur ou égale & 0,25 pour
I’absorbance a 270, et 2,60 pour I’absorbance a 232.

1V.4.2.3. Indice de saponification

L’indice de saponification nous renseigne sur la longueur de la chaine carbonée des
acides gras. Les valeurs de I’indice de saponification sont 174mg de KOH /g de CG pour
HGFB étudiée. Elle est comparable a I’huile de colza avec des vaeurs comprises entre 170 et
175. Mais inférieur aux IS des huiles d’olives vierges(184-196). Cette différencerévéle que
HGFB contient des chaines carbonées plus longues en moyenne que celles de ces deux types
d’huile.

L’indice de saponification de notre huile et |égerement supérieure a celui des huiles et

largement inférieur a celui des corps gras et grai sses.

Les Indices de saponification des principaux corps gras sont présentés dans le tableau

qui suit :

Tableau V.13 : Indice de saponification des principaux corpsgras

Corpsgras I ndice de saponification Références

Graisse de palme 195 - 205
Huile d’arachide 189 - 196

Huile d’olive 185 - 196 (1SO NF 3657, 2003)
Beurre 215 - 566
Huile detournesol 188 - 193
Huilede soja 188 - 195

o> Indice d’ester

L’indice d’ester d’un lipide est la masse de potasse (KOH) exprimée en mg

nécessaire pour saponifier les acides gras estérifiés contenus dans 1 g de MG.
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Il est égal a I'indice de saponification pour les glycérides pures et il permet de

déterminer la masse molaire des glycérides.

Cet indice n’est pas mesure, il est calculé.

IE=IS- 1A

L’indice d’ester de notre HGFB est de 172,47mg de KOH / 1g de MG.

1V.4.2.4. Indice d’iode

L’indice d’iode mesure globalement le degré d’insaturation des matieres grasses, plus
cet indice est grand plus I’huile est riche en acide gras avec des doubles liaisons. L’indice
d’iode de notre huile étudiée est de 112 g de I,/ 100 g d’huile, cette valeur est un peu plus
élevée comparant a celle donnée par Ennouri et EIMannoubi avec des grandeurs de I’ordre
de 110 g I,/ 100 g de CG pour le méme type d’huile. Mais elle reste comparable aux vaeurs
standardsdes huiles de mai's et de coton (103-128 pour le mai's et 103-115 pour le coton).

Quelques valeurs d’indice d’iode de différentes huiles représentées dans le tableau ci-

dessous.

Tableau V.14 : Valeurs des indices d’iode de différentes huiles végétales

Huile Indice d’iode
Olive 75- 94
Tournesol 120- 134
Argan 99 - 102
Arachide 85-108
Soja 125 - 138

Il est raisonnable de dire qu’une huile possédant un indice d’iode autour de 85 serait

moyennement riche en acides gras insaturés ce qui reste a confirmer par CPG.
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IV.4.3. Résultats d’ Analyses chromatographiques
1V.4.3.1.Etude dela fraction saponifiable

IV.4.3.1.1.Lateneur en acidegras par CPG
L’identification de la composition en AG de notre huile analysée a été réalisée par CPG.

Les résultats présentés dans le tableau (IV.15) et ceux figurant dans les profils

chromatographiques (Annexe 1)

Tableaul V.15: Résultats d’acide gras de notre huile analysée par CPG

RT Surface du pic Concentration Nom d’acide gras
(min) (%)
4.661 68 0,0797 C14.0
5.613 9971 11,668 C16:0
5.889 850 0,9946 C16:1
7.306 2720 3,1831 C18:.0
7.692 17408 20,3699 C18:1
8.489 53525 62,6335 C18:2
9.519 213 0,2495 C18:3
10.292 241 0,2819 C20:0

10.9 461 0,5398 C20:1

85457 100 % N=9

> AG Saturés= 15.2127 %
> AG mono-insaturés = 21 .9043 %
2. AG Poly-insaturés = 62.883 %

D’apres les résultats I’huile de graine de figue de barbarie présente une teneur maximale
d’acide linoléique (C18:2) avec un pourcentage de 62,63%,en deuxiéme position, on trouve
I’acide oléique (C18:1) avec un pourcentage assez important qui est de 20,3699 %, puis
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I’acide palmitique (C16:0) avec 11,66%, I’acide stéarique C18:0 avec 3,18% , et enfin
I’acide palmitoleique (C16:1) aves un faible pourcentage qui est de 1% . Ainsi la présence des
traces de I’acide myristique (C14:0), I’acide linolénique (C18:3), I’acide arachidique
(C20:0), I’acide gadoleique(C20:1). Ces résultats sont trés proches a ceux trouves en
bibliographie (Tableau 1V.16).

Tableau 1V.16: Composition en acide gras des huiles des graines des figues de
barbarie (Arba, 2000)

Acidegras Proportion (%)
Acide laurique (C12:0) 0,11
Acide myristique (C14 :0) 0,22
Acide pamitique (C16 :0) 13,83
Acide palmitoleique(C16 :1) 0,91
Acide margarique(C17 :0) 0,03
Acide heptadecenoique(C17 :1) 0,04
Acide stéarique (C18:0) 3,16
Acide oléique (C18:1) 19,77
Acide linoléique (C18:2) 60,61
Acide linolenique (C18:3) 0,74
Acide arachidique (C20 :0) 0,34
Acidecitoleique (C20:1) 0,24
Acides saturés 17,69
Acidesinsaturés 82,31

L’HGFB appartient ala catégorie des huiles polyinsaturées comme la plupart des huiles
végétales. Sa composition chimique est composée du point de vue acides gras,
majoritairement d’acide linoléique et d’acide oléique, et elle présente ainsi par sa
composition une grande similitude avec I’huile de mais. Par contre sa particularité réside dans

sarichesse en matiere insaponifiable (stérols et tocophérols) (Helmuth G.Z., et al., 1997).

Comme €lle est riche en AG insaturés, donc elle constitue une bonne source alternative
pour les acides gras essentiels comparés a d’autres huiles vegétales comme I’huile d’olive et

I’huile de colza.
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L’une des particularité de I’échantillon séectionnée dans ce travail sur I’huile de figue
de barbarie, est la présence de traces de I’acide myristique qui ne s’accorde pas avec les
résultats de Ennouri et al., (2005) et Ramadan et Morsel (2003), qui ont montrés I’absence
de cet acide dans I’huile de figue de barbarie de Tunisie. Ceci pourrait constituer une

caractéristique particuliére de I’huile de figue de barbarie d’Algérie.
1V.4. 3.2. Etude delafraction insaponifiable

1V.4.3.2.1. Dosage de la fraction insaponifiable

La teneur de I’insaponifiable est de 1,87 %. Cette valeur est proche a celle estimée par
Ramadan et Morsel (2003) qui est de 2,01%, mais €elle reste importante par rapport a celle de
I’huile d’olive et de la plupart des huiles végétales (entre 0,2 et 1%),méme pour I’huile
d’argan qui est de 0,46 a 1,71 %(Kouidri, 2008).Parcontre I’huile des pépins de raisin
présente un taux plutot élevé qui est de 3,7% estimé par Karleskind A., et al., (1990). Malgré
sa faible teneur en huile, la fraction insaponifiable revét une importance capitale a cause des
composés nobles (tocophérols, stérols et composés phénoliques) qu’elle contient (Rahmani,
2007).

1V.4.3.2.2. Dosage d’a tocophérol

Les tocophérols sont des antioxydants naturels, rencontrés dans les huiles végétales sous
quatre formes, I’a-tocophérol, le B-tocophérol, le y-tocophérol et le &-tocophérol. Si I’o-
tocophérol (vitamine E) ala plus grande activité biologique (vitaminique), le y-tocophérol ale

pouvoir antioxydant le plus éleve.

Le suivi de I’étude a été effectué par une méthode optimisée sur HPLC. L’étalonnage a
été effectué avec une solution étalon d’a-tocophérol. Les chromatogrammes obtenus sont
présentés dans I’Annexe 2. Les résultats de I’analyse, nous ont permis I’obtention d’une
courbe de calibration avec un coefficient de régression égale a 0,966.

A partir de cette courbe, la concentration de I’alpha tocophérol a été déduite et qui est
égale a42mg/100g.

Cette concentration se révéle trés faible et identique a la conclusion tirée par El
Kharass et al., (2014) sur I’huile extraite des graines de cactus et qui ont trouvées une valeur
total en Vitamine E égale a 117,58 mg/100g avec les deux composés majoritaires de

tocophérol en composition équilibrée entre le  -tocophérol 36.89% et la y -tocophérol
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58.06%, alors que les autres tocophérols, I’a- et le & tocophérols, sont en faible quantité a
environ moins de 6%.

Cette valeur est similaire a celle trouvée chez I’huile d’olive avec une teneur de 115,78
mg/100g.
En conclusion on peut dire que I’huile de graines de figue de barbarie possede une activité

vitaminique E.
1V.4.3.2.3. Dosage et identification des composés phénoliques

1V.4.3.2.3.1. Identification et quantification par HPLC/DAD

Nous avons analysé la composition en polyphénols de I’huile de graines de figue de
barbarie par HPLC. Cette analyse nous a permis d’identifier et quantifier un acide
hydroxybenzoiques qui est I’acide gallique contenu dans notre huile. L’analyse est réalisee
par un appareil Agillent 1200 en adoptant une méthode optimisée.

L’enregistrement des chromatogrammes est réalisé a une longueur d’onde A= 280 nm,
leur traitement est exploité en utilisant le logiciel Chem Station (Agilent, Allemagne).Les
chromatogrammes illustrant les pics correspondant aux différents composés phénoliques de
I’huile et le standard sont illustrés dans les figures (Annexe 3).

A partir de la courbe d’étalonnage de I’acide gallique, nous avons déerminé la
concentration de ce composé phénolique dans I’huile. Cette valeur vaut 0.15mg/100g d’huile.

Toutes les parties de |a plante de cactus sont riches en différentes membres de lafamille
des composés phénoliques tels que les flavonoides et |es aci des phénoliques.

L’acide gallique, en grande partie trouvé dans les fleurs de cactus, avec une teneur
respective de 4.9mg/100g de matiére seche (De Leo et al., 2010, Ahmed et al., 2005, Clark

et al., 1980), une quantité plus importante que celle trouvée dans notre huile.

1V.4.3.2.3.2. Dosage spectrométrique des phénolstotaux dansla graine

Le dosage des polyphénols totaux nous donne une estimation globale de la teneur en
différentes classes des composés phénoliques

Apres extrapolation des résultats de la DO sur la courbe d’étalonnage, la teneur en
composeés phénoliques totaux dans notre échantillon est estimé a 264 mg d’EAC/100 g d’MS,
d’apreés le tableau (IV.17), on constate que notre graine est une faible source de polyphénols

par rapport aux graines d'arganier.
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Tableau V.17 : Taux de polyphénols au niveau de quel ques graines végétales.

LaGraine Taux de polyphénols Références
En mg/100 deM S
Arganiaspinosa 379 Khaldi, 2007
Graine de figue de barbarie 264 Travail personnel

Selon, Macheixet ses collaborateurs(1990), la concentration des polyphénols varie

d'uneespéce a une autre durant le stockage par les différentes voies de brunissement.

11.4.3.2.3.3.Pouvoir antioxydant piégeage deradical libre DPPH dela graine

Pour évaluer le pouvoir antioxydant de la graine de figue de barbarie et de I’acide
ascorbique (vit C), nous avons utilisé la méthode de DPPH. Ce radical libre présente une
coloration violette, lorsque il est piégé par des substances antioxydantes la forme réduite
confére a la solution une coloration jaune, le virage de cette coloration et I’intensité de la
décoloration de la solution dépend de la nature, la concentration et la puissance de la

substance antiradicalaire.

Tableaul V.18 :1C50 et puissance antiradicalaire (ARP) de graines de figuier de barbarie

comparé a un antioxydant standard (Acide ascorbique).

Grainedefiguedebarbarie

0,77

Acide ascorbique

0,10

IC 50(mg/ ml)

ARP 1,3 10

L’activité antioxydante de la graine de figue de barbarie cultivée dans larégion d’Ouled
Moussa wilaya de Boumerdes a été évaluée par la méthode de réduction de DPPH en le
comparant par |'acide ascorbique comme antioxydant de référence, malgré que I’utilisation
d’une seule méthode ne puisse donner qu’une suggestion réduite de I’activité antioxydante,
Cette méthode est ssmple mais fortement sensible et plus utilisée. Dans la présente étude, la
graine de figue de barbarie et la vitamine C ont pu réduire le radical libre DPPH. Les valeurs
de IC 50 sont calculées, en vue de déterminer les concentrations qui réduisent 50% des
radicaux libres. Cet échantillon a montré une bonne capacité antioxydante.

L’IC 50 (0,77 mg/ml) attribué a la GFB a été capable de réduire le radicale stable DPPH
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CHAPITRE IV Résultats et discussion

traduit par le changement de couleur de violet au jaune. L’activité antioxydante de notre
échantillon est peut étre due soit aux composes phénoliques constituées de 48 a 89 mg /100 g
d’acides phénoliques totaux, 12,6 a 23,4 mg /100g de sinapoyl-diglucoside et de 1,5 a 2,6mg
/100gdeflavonoides totaux qui sont connus pour étre d'excellents antioxydants naturels.
(Chougui et al,. 2013).0u bhien ala vitamine E qui est d’une teneur de 106 mg/100g de tissu
(Ramadan et al.,2003).
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Conclusion

L'Opuntia ficus indica et les produits qui en sont dérivés, notamment la pulpe et I'huile
extraite de ses graines et les tourteaux de son fruit, ne sont pas valorisés comme ils devraient
I'étre en Algérie.

C'est dans ce contexte, que nous nous sommes intéressés a I'éude de cette espéce qui est
présent sur tout le pourtour du bassin méditerranéen, en essayant d'apporter une contribution &
I'étude physico-chimique de la pulpe de ses fruits, I'extraction d'huile de ses graines et
éventuellement déterminer ses indices physicochimiques.

L’analyse des paramétres physico-chimiques de la pulpe de la figue de barbarie étudiée
montre que cette derniére est globalement, trés riche en eau avec un taux d’humidité de 89.99
% en moyenne, et présente un pH moins acide 5.95, une acidité relativement faible de 0.02%.
L’huile de cactus extraite par soxhlet est de couleur verdatre. Les propriétes physico-
chimiques ont montré que I’huile est conforme aux normes. Ces résultats obtenus confirment
la qualité nutritionnelle de I’huile de figuier de barbarie, elle s’avére une source majeure
d’acides gras essentiels (C18 :2 et C18:3). De ce fait, elle pourrait offrir des possibilités
d’exploitation dans le domaine nutritionnel et thérapeutique.

L’huile étudiée est une bonne source d’énergie vue gu’elle est majoritairement composée
d’acides gras a moyenne chaine (C18) et présente beaucoup de similarités physico-chimiques
avec des huiles aimentaires, mais elle est beaucoup plus riche en insaponifiable.

Les résultats obtenus par CPG et HPLC ont montré que I’huile de graine de cactus présente
une particulrité en possédant des traces d’acide gras myristique (C14) comprarant avec des
variétés d’autres pays. Elle contient également des quantités d’a tocophérol et d’acide
gallique (composés phénoliques). Cette composition particuliere lui conférerait, des propriétés
bénéfiques se traduisant par des effets antioxydants.

Les dosages d’antioxydants ont révélé la richesse de la graine en polyphénols totaux. Par
conséquent, I’extrait méthanolique de la graine a montré une activité intéressante a piéger le
radical DPPH.

Malgré ces divers usages, |I'Opuntia ficus-indica reste insuffisamment mal exploité. Il
renferme des potentialités jusqu'a aujourd’hui reste inconnues et dont la mise a jour pourrait

donner a cette arbre un nouvel essor dans son contexte.
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Conclusion

Perspectives d’avenir:

Lamise sur le marché Algérien desjusfrais et confitures de figues de barbarie,
révolutionnera complétement I’industrie agroalimentaire, en matiére de fourniture des

pulpes et purées.

Il serait intéressant de développer des axes de recherche allant dans le sens de

valoriser cette culture.

Développer |e séchage de la pul pe par atomisation et d’en réaliser des mixes pour

différentes utilisations alimentaire ( jus, aromes, glaces et sorbets .....)

En ce qui concerne I’extraction de I’huile a partir des graines de figue de barbarie, il est
intéressant de faire des études comparatives sur d’autres cultivars (inerme et épineuse) en

jouant sur les dates de récoltes, type de sol, méthodes d’extractions.

Il existe d’autres parameétres qui auraient dues étre analysés tels les pigments de I’huile.
Entreprendre une étude moléculaire sur I’influence de la variabilité génotypique sur la
composition chimique de notre huile et d’approfondir les études sur la pulpe qui pourra servir
d’une base juteuse, parfumée et sucrée pour l'industrie agroalimentaire, notamment dans la

réalisation de confitures, de jus et de sorbets.

Méme une analyse organoleptique mérite d’étre conduite sur notre huile. Il serait aussi
intéressant de valoriser d’autres produits du figuier de barbarie notamment la fleur, le tourteau

et les raquettes.
En paralléle, nous souhaiterions identifier de nouvelles molécules telles que des polyphénols
provenant de différentes parties de la plante d’espéces étudiées grace aux dosages par GC-SM
et par HPLC-SM. D’autres molécules comme les phytostérols méritent que 1’on approfondisse

les études sur leurs effets dans e cadre des mal adies neurodégénératives.
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Annexe 1

Figure 1 : Chromatographie des esters méthylique de HGFB
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Annexe 2
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Figure 2 : Identification du pic de I’a tocophérol dans I’étalon pur
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Figure 3 : Identification du pic de I’a tocophérol dans I’échantillon d’huile de graine de figue
de barbarie
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Figure 4 : Identification du pic de I’acide gallique (standard pur)
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Figure5: Identification du pic de I’acide gallique dans I’échantillon d’huile de graine de
figue de barbarie
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Annexe 4

La gammed'étalon des phénols totaux:

La concentration d'un composé phénolique.la catéchine, sera déterminée grace a une gamme
d'étaon, pour cela A partir dune solution mére de catéchine de 30 mg / 60 ml
(méthanol/eau), on préléve. 20ul /40 pl /60 pl /80 ul / 100 pl.

Ces volumes sont complétés a 1.7 ml par I'eau distillée, ensuite 300 pl de réactif de Folin
dilué 10 fois sont gjoutées. Apres 3 min 0.5 ml de Na2CO3 a 20% sont goutés. Incubation a
40 C° pendant 30 min. Puislire |‘absorbance a 760.
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Figure 6 : Courbe d’étalonnage de I’acide catéchine pour les polyphénols totaux
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Figure 7 : gamme de concentration de réduction du radical libre DPPH dans I’extrait

méthanolique
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Figure 8 : Courbe de variation de I’inhibition du DPPH en fonction de la concentration de
I’extrait méthanolique
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Figure 9 : courbe de variation de I’inhibition du DPPH en fonction de la concentration de
I’acide ascorbique
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