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Résumé

L objectif principal du présent travail est |"éaboration de comprimés aimentaires de type
fonctionnels a partir des poudres de dattes alégées (dé-sucrées) additionnées d un extrait
aqueux de feuillesd olivier (FO) de deux variétés « Chetoui » (FOC) et « Oléastre » (FOO).
Le dé-sucrage est un nouveau procédé proposé dans la présente étude pour alléger le fruit de
datte a texture ferme. De plus, les poudres élaborées a partir des dattes ainsi allégées (dé-
sucrées) montrent, apres sechage, d excellente propriétés physiques (écoulement, pastillage et
homogénéité). La modélisation de la cinétique de dé-sucrage montre que | adéquation des
modeles est fonction de latempérature. Le modéle logarithmique est |e plus convenable pour
la description de la cinétique 8 30C (R%*= 0,993) et 4 40 °C (R?=0,991) dans le cas de
| extraction acide (jus de citron) et aqueuse respectivement. Tandis que les modeles de Peleg
et Fick donnent des résultats satisfaisants 4 50°C (R*> 0,99 pour les deux modéles) pour les
deux types de solutions dimmersions utilisées. Les extraits agueux lyophilisés, obtenus a
partir de poudres de feuilles d’olivier, consiste en un concentré de composés bioactifs :
oleuropeine (28,67% et 27,36%), polyphénols (15,40% et 14,10%) et en flavonoides (13,84 et
10,77%).Les essais d’elaboration des comprimés ont révélé que les poudres PDE et PDDP1
sont comprimable en appliquant une force de compression d’environ 10 N tandis que les
deux autres poudres, renfermant moins de sucre, nécessitent des force de compression
dépassant 150KN. La caractérisation physique des comprimés éaborés (CPDE, CPDDPL, C
(PDE/EPFOC), et C (PDDPL/EPFOC)) montrent que ces derniers conformes aux normes de
la pharmacopée européenne: poids de 0,48-0,56g, diamétre de 12mm et épaisseur de 3,42-
3,68 mm. La dureté oscille entre 8-10 KP, lafriabilité est inférieur a 1% tandis que le temps
de délitement est varie entre 13 et 15 min.

Motsclés

Poudre de dattes allégée, dé-sucrage, transition vitreuse, feuilles d'olivier, oleuropéine,

comprimés alimentaire.



Abstract

The main objective of the present work is the elaboration of functional food tablets from
lightened dates powder combinated with agueous olive leaves extracts. The de-sugaring is a
new method proposed in this study to reduce sugar content from fruit firm-textured (case of
dates). In addition, the powders prepared from dates and lightened (de-sugared), after drying,
show's excellent physical properties (flow and homogeneity). Kinetics Modeling of de-
sugaring shows that adequacy of models is function of temperature. The logarithmic model is
most suitable for describing kinetics at 30 °C (R?=0.993) and 40°C (R?=0.991) in the case of
acid and agueous extraction respectively. While Peleg and Fick models give satisfactory
results at 50 °C (R%> 0.99 for both models) for both immersion solutions used. The
lyophilized aqueous extracts powders obtained from olive leaf, is a concentrate of bioactive
compounds: oleuropein (27.36%-28.67%), polyphenols (14.10% -15.40%) and flavonoids
(10.77 - 13.84 %). Tablet elaboration tests showed that PDE and PDDP1 powders were able
to give tablets by applying a compressive force of 10 N while the other powders, containing
less sugar, require 150kN. Physical characterization of prepared tablets PDE, PDDPL,
(PDE/EPFOC) and (PDDPL/EPFOC) were in conformity with European Pharmacopoeia
standards. 0.48 to 0.56 g weight, diameter of 12 mm and thickness of 3.42 to 3.68 mm. The
hardness ranges from 8-10 KP, friability was less than 1% and the disintegration time was
between 13 and 15 min.

Key words:

Lightened dates powder, de-sugaring, Glass transition Oleuroprin, Olive | eaf.
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I ntroduction
Le palmier dattier (Phoenix dactylifera. L) est parmi | une des cultures principales des

régions arides et semi arides, jouant un réle social, environnemental et économique chez les

oasiens (Briones et al., 2011). Il contribue également au développement des cultures

adjacentes (figuiers, poivre, tomate, safran, etc.) (El Arem et al., 2011). La datte, renfermant
plus de 70% de sucre dans sa composition, constitue une véritable source dénergie
(314kcal/100g) (Baliga et al., 2011).

L Algérie occupe le cinquieme rang des pays producteurs de dattes dans |le monde.
Hormis certaines transformations traditionnelles limitées essentiellement au conditionnement
et a la production de péte de dattes « Ghars », aucune technologie de transformation
n’exploite les grandes quantités de dattes communes de faible valeur commerciale. Des
études récentes montrent que ce fruit peut ére utilise comme matiére premiére dans
I’élaboration de nombreux produits tels que sirop, vinaigre, confiture (Sanchez-Zapata et
al., 2011), confiserie, boulangerie, creme glaces (Sablani et al., 2008) et comprimeés
alimentaires et pharmaceutiques (Adiba et al., 2011).

L utilisation la plus connue de I'olivier est sans nul doute I'extraction de I'huile a
partir de son fruit, I olive. Cette huile a une importance capitale dans la nutrition et lasanté
humaine, s bien que la recherche sest élargie a |'éude des sous-produits de I olivier,
notamment les feuilles. Ces derniéres sont riches en nombreux composes phénoliques dont
I’oleuropéine est le constituant majoritaire (Lee et al., 2009 ;Hayes et al.,2010 ; Kaeidi et
al.,2011; Aouidi et al.,2011). Cette matiere vegétale est recommandée depuis | antiquité
dans la médecine traditionnelle comme traitement de la fievre, la malaria...etc (Lee et al,
2009). Les études in vitro ont montré aussi que | oleuropéine et ses dérives, | hydroxytyrosol
et le tyrosol, sont dotés de plusieurs vertus thérapeutiques (Jemai et al, 2008) : hypotensif
(Susalit et al ., 2011), hypoglycémiant, antioxydant (Al-Azzawie., 2006), antimicrobien et
antiviral(Sudjana et al ., 2009 ; Micol et al., 2005).

Lestravaux d’Achat et al. (2011) et Lalaset al. (2011) ont prouvé qu’il est possible
d’améliorer la valeur nutritionnelle de I’huile d’olive et des olives de table par leurs
enrichissements avec des extraits de feuilles d’olivier (oleuropeine).

L "utilisation directe des extraits feuilles d olivier dans la phytothérapie est entachée de
plusieurs difficultés liées essentiellement a leurs amertume accrue, c’est la raison pour
laquelle, il devient nécessaire de les introduire dans une matrice (poudre de dattes a haute
teneur en sucre) qui permettra d’atténuer ce gout désagréable. Ceci suscite notre intérét, ce
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qui dailleurs a inspiré en grande partie la présente étude. Celle-ci aborde:1) la possibilité
d’alléger les dattes par leur immersion dans I’eau acidifiée avec un jus de citron, qui permet
de moduler leur indice glycémique, 2) I’aptitude au séchage des dattes allégées et obtention
des poudres alimentaires, 3) la possibilité d’incorporation dans ces derniéres de I’extrait

aqueux lyophilisé de FO et production de comprimés.

Cettethématique est une partie du travail dethese de doctorat de BOUKHIAR
Aissa (enseignant et intervenant en tant que co-promoteur pour la concrétisation de

cette étude).
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[-1L a datte
La datte est une baie allongée dont la pulpe, épaisse et charnue, est recouverte d'un

péricarpe trés fin. Elle renferme une seule graine, tres dure, plus ou moins volumineuses,
gu on évogue le plus souvent comme noyau. Son poids situ entre 10 et 20g, la plus grosse, la
Medjoule, irait jusqu'a 25g. Sa couleur est variable, méme a maturité, du jaune doré au rouge
sombre presque noir. Son gout, sa forme, sa consistance et son aspect changent énormément
selon leslieux et les variétés du dattier. (Benchelah et Maka. 2008).

La maturation des fruits est lente dans le nord de Sahara, débute |e mois de mars-
avril, tandis que la récolte commence en octobre. La production annuelle moyenne d'un
palmier est estimée a 60K g. (Balliga et al., 2011).

|-2 For mation et évolutions des dattes

L évolution de la maturation du fruit de datte passe par cing éapes, khalal, blah, bser,
Rotab et Tmar (Belguedji.2002).

Etape khalal
C'est la premiere étape de la fertilisation. Elle dure quatre a cing semaines. Le fruit a une
extrémité pointue peése environ 1g. (Figurel-1)
Etape blah
Le développement de la datte dans cette étape est plus long. Il dure au tota de neuf a
quatorze semaines. Le fruit a une couleur verte, une texture tout a fait dure et une
composition sec de 80% d humidité et 50% de sucre (glucose et fructose).
Etape bser
Dans cette étape la couleur change selon lavariété. Elle se prolonge jusqu’ asix semaines, le
fruit est physiologiquement mdr et dur. Il atteint le poids maximal alafin de cette étape.
Etaperotab
Elle dure entre deux a quatre semaines. La datte devient molle et perd son astringence.
Etape Tmar
Correspond al éapefinae delamaturation. Ladatte est entierement déshydratée.
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Figure- 1-1: Développement et maturation des dattes (Balliga et al., 2011).

I-3 Classification des dattes
Selon Baliga et al. (2011), il existe plus de 600 variétés de dattes. Leur classification

est basée sur la forme, la texture et les propriétés organoleptiques de ce fruit. On distingue
trois catégories:
D'apres Booij et al. (1992) il existe trois catégories de dattes : les molles, les seches, les

demi-molles.

» Dattes molles: La teneur en eau est supérieur a 30%, elles sont principa ement
composes de fructose et de glucose ;
» Dattes demi-molles: Letaux d humidité varie entre 20% a 30%, riche en saccharose ;
» Dattes seches: L humidité est moins de 20%, a base de saccharose.
[-4 Production des dattes
La datte est parmi les premiers fruits séchés, avant les raisins, les figues et les
pruneaux. Les plus gros pays producteurs des dattes sont I’Egypte, I’lran et les pays du
Golfe. Au Maghreb, I’Algérie est en téte, suivie de la Tunisie. (Benchelah et Maka. 2008).La
production annuelle des dattes en Algérie est de 516 milles tonnes (FAO, 2007).

I-5 Composition biochimique des dattes (pour plusieursvariétés)
L es dattes contiennent 70% des sucres, principalement glucose, saccharose et fructose

(Baliga et al., 2011), avec des quantités faibles en protéines, matieres grasses et fibres
diététiques (Al Fars et al, 2008 ; Besbes et al., 2009). Elles contiennent également des
vitamines comme : Thiamine (B;), Ribovalvine (B,), Acide ascorbique (C) et Niacine(Bs)

(Al Fars et al., 2008). En ce qui est des minéraux, les plus abondants sont : potassium,
phosphore, magnésium et calcium. Ce fruit est considéré comme une source importante
d acides amines (acide glutamique, lysine, acide aspartique, glycine, leucine et aanine
(Baliga et al, 2011).
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Tableau I-1: Composition chimique des dattes (Baliga et al., 2011)

Composition Rapport plus | Rapport le
faible plus haut
Humidité (g/100 g) 7,2 50,4
Matiére grasse (g/100g) 0,1 14
Cendres (g/100 g) 1,0 19
Protéine (¢/100 g) 1,1 2,6
Acides aminés (mg/100 g)
Alanine 30 133
Arginine 34 148
Acide aspartique 59 309
Cystéine 13 67
Acide glutamique 100 382
Glycine 42 268
Histidine 0,1 46
Isoleucine 4 55
Leucine 41 242
Lysine 42 154
Méthionine 4 62
Phénylalanine 25 67
Proline 36 148
Sérine 29 128
Thréonine 23 95
Tryptophane 7 92
Tyrosine 15 156
Hydrates de carbone (g/100 g) 52,6 88,6
Fructose 13,6 36,8
Glucose 17,6 41,4
saccharose 0,5 33,9
Fibre (¢/100 g)
Soluble 0,4 13
Insoluble 3,03 7,4
Total 3,57 10,9
Minéraux (mg/100 g)
Mg 31 150
Na 1,0 261
Ca 5,0 206
P 35 74
K 345 1287
Mn 0,01 04
Fe 0,1 15
Zn 0,02 0,6
Cu 0,01 0,8
Se 0,24 04
Vitamine (p 9/100 g)
A 3,0 447
B1 50 120
B2 60 160
B3 1274 1610
B6 165 249
B9 39 65
C 400 16,00
Composés phénoliques (mg/100 g) 391 60Q61
Anthocyanines (mg/100 g) 0,2 15
( ]
0 )
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[-6 Activités biologiques et phar macologiques des dattes
[-6-1Usage meédicinaletraditionnel

Depuis I'antiquité, les dattes, la péte de datte et les noyaux ont été utilisés dans divers
systémes traditionnels et médecine folklorique. La datte est employée traditionnellement
dans le traitement du diabéte et | hypertension au Maroc. (Tahraoui et al., 2007). Elle a été
utiliste comme ingrédient aphrodisiaque et un fortifiant en Egypte, tandis que les indiens
I"utilise comme un adoucissant (Baliga et al., 2011).

Selon Balliga et al. (2011) la consommation de la bouillie de dattes avec le poivron
noir allege les maux de téte, toux seches, fievre douce et perte de I'appétit, comme elle
renforce le systéme immunitaire. Sa consommation réguliére soulage la toux, rhumatisme,
gastropathies et  bronchite Elle est prescrite comme remede pour les maladies respiratoires,
asthme et fatigue (Selvam et al., 2008). D aprés Puri et al. (2000), la bouillie de dattes avec

du lait est préconisée comme fortifiant pour les femmes enceintes et allaitantes.

[-6-2-les éudesin vitro
[-6-2-1-Activité antioxydante

Pour la premiére fois, les études in vitro, prouvent que l'extrait agueux du fruit de
datte est un extracteur efficace des radicaux d'hydroxyle pour empécher | oxydation des
protéines dans le cerveau de rat (Baliga et al., 2011). Plus tard, d'autres investigateurs
confirment ces observations avec différentes variétés de dattes. Les études de Chaira et al.
(2009) montrent que la richesse de la variété Korkobbi en flavonoides rend |'effet anti
radicalaire plus important.

L’alimentation orale de Iacide p — coumarique (composé de dattes), augmente
I'expression de I'enzyme antioxydant dans les genes de tissu cardiague de rat. Cette activité
antioxydants est attribuée aux composés phénoliques, anthocyanines, flavonoides et les

glycosides présentent dans ce fruit (Al Farsi et al., 2005).

[-6-2-2 Activité antimutagéne
La composition des dattes en anthocyanines, acides phénoliques,3- caroténe

possedent des effets antimutagene. Les études ont également montrés que la richesse des
dattes en séénium favorise I effet antimutagéne contre divers agents cancérigénes (Baliga
et al., 2011)..
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[-6-2-3 Activité antivirale
L'extrait acétonique des dattes a été évalué pour son activité antivirale contre les

pseudomonas lytiques bactériophage ATTCC 14209-B1 (Jassim et Naji 2008).L’activité
antivirale des dattes sest avérée atténuer en liant au bactériophage, avec une concentration
inhibitrice minimum de 10 mg/ml.(Baliga et al.,2011).
[-6-2-4 Activité antifongique

Shraideh et al. (1998) montrent que I extrait de la datte de variété Barhi a un effet
antifongique contre les cellules de candida albicans.Les flavonoides sont responsable de
cette activité (Baliga et al., 2011).

L "ensembles des activités pharmacol ogiques des dattes sont récapitulées dansla Figurel-2.
Balayage deradicalelibre

Tsystéme immunitaire

Effet hépatoprotectif T

Figurel-2: Activités pharmacol ogiques des dattes.

[-7 Transformation des dattes
Selon la littérature, la technologie de transformation des dattes est tres exploitée ces

dernieres années. Parmi ses produits de transformation on cite :jus de dattes, sirops(Espiard
et al.,2002), confitures(Besbes et al., 2009), farine (poudre) utilisée dans la biscuiterie,
boulangerie et pétisserie (Ait Ameur et al., 2001), yaourt (Benamara et al., 2004), et sous
forme de comprimés alimentaire (Adiba et al., 2011).

Elleuch et al. (2008) ont montré | utilisation de la péte de dattes comme source
importante de sucres, antioxydant et fibres diététiques. Récemment | addition de cette péte
dans la viande de porc cuite (Bologna) a présentée une amélioration dans | aspect cohésif et
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caoutchouteux de la viande et une diminution remarquable en graisse et dureté (Sanchez-
Zapata et al., 2011). ). La datte est utiliste auss dans la production des boissons
décaféinés (Rahman et al., 2007), production de biomasse (Nacib et al., 1999), production
de plusieurs métabolites comme | acide citrique et oxytetracyline (Abou Zied et Khoja
.1993) et vinaigre (Ould Alhad] et al.,2006).

Les huiles, les polyphenols et les fibres extraites a partir des noyaux de dattes peut étre
utilisés comme additifs dans les produits alimentaires et cosmétique (Al Fars et Lee., 2008 ;
Besbes et al., 2005).Les dattes et les noyaux sont utilises comme aliment de bétail
(Guattierieet al, 1990 ; Rahman et al., 2007).

LaFigure I-3 présente | ensembl e des produits de transformation des dattes.

Transformation biotechnologique Transformation technologique

Alcool } Poudre de dattes
Vinai gre Pate de dattes
Confiserie

[
[
[
[
[

J
Acide citrique ]
)
J

Biomasse Sirop et confiture
(. J
Proteines Jus de dattes
4 N
Extraits

fonctionnels

[ Huile de noyau ]

[ Aliments de bétail ]

[ Extraits fonctionnels ]

Figurel-3: Technologies de ladatte (Boukhiar et al., 2009)
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I1-1Généralitéssur I olivier
[1- 1-1Historique:

L olivier (Olea europea L) un arbre emblématique, a une origine tres ancienne, sa
culture remonte a la plus haute antiquité (Gaussorgueset al., 2009).En Grece et plus
spécifiguement en ile de Créete a apparue que vers 3.500 avant jésus christ .Elle apparait dans
I"histoire et les mythes comme symbole de force, de longévité de paix, foi et fertilité (Lallas
et al, 2011).

Dans la culture arabo-musulmane, | olivier est I'un des arbres citée dans le coran ou
il est dit «Dieu est la lumiere des cieux et de la terre. Sa lumiére est comparable a une niche
ou se trouve une lampe. La lampe est dans un verre; le verre est semblable a une éoile
brillante. Cette lampe est allumée a un arbre béni : | olivier qui ne provient ni de | orient ni
de | occident et dont I huile est prés d éclairer sans que le feu la touche» (Sourate, la lumiére
35).

[1-1-2 Morphologie et description botanique del olivier
L’olivier (Olea europaea L.) est une variété domestiquée de I'ol éastre qui appartient a

lafamille des Oléacées (Figurel1-2.). C est un arbre de hauteur médiocre (8 —15m), abois
dur, & écorces crevassées et de couleur gris (Bruneton.2009) .Ses feuilles sont persistantes
et lancéolées .leurs petites fleurs blanches réunissent en grappes dressées.  Son fruit de
forme ovoide, vert puisnoir amaturité delongueur de1-2,5 cm (Figurell-1). Un noyau
dur dont le mésocarpe est riche en huile. (Wright et al., 2007 ).

Figurell-1: Feuilleet fruit d olivier.
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Tableau 1 : Répartition botanique de | espéce Olea europea L (Ghedira, 2008).

Régne Plantae
Embranchement Magnoliophyta
Sous-embranchement Magnoliophytina
Classe Magnoliopsida
Sous-classe Dialypétales
Ordre Lamiales
Famille Oleaceae
Genre Olea
Espéce Olea europea L
O. europea subsp. europaea var.
sylvestris
Sous-especes O. europea subsp. europaeavar.
europaea

I1-1-3 Répartition géographiques del oléculture dansle monde

L olivier a accompagné le développement de la civilisation méditerranéenne. |l
couvre 8 millions d'hectare de superficie, presque 98% de la récolte du monde.
(Boudhriouaet al,. 2009 ; Pereira et al., 2007).

Le nombre mondiale d olivier est évalué a 784millions, dont 754millions dans le
bassin méditerranéen. L Europe représente 66% de verger oléicole mondiale, |'Asie (17%) et
le Maghreb (14%).0n trouve des oliviers en Chine, Australie, USA, Afrique du sud et en
Argentine (Ghedira et al., 2008).

Figurell-2 : Répartition géographique de | olivier dans le monde (Ghedira et al., 2008).

10
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L’Algérie occupe une superficie de 80 a 100 mille hectares qui renfermant environs 10
millions d’oliviers dont 8,5 millions (Rebour. 1948).
[1-1-5 Variétés cultivées

L’étude des variétés d’olivier cultivées en Algérie a fait I’objet de plusieurs travaux.
Nous présentons ci-apres la répartition de ces variétés de base selon les principales régions

oléicoles Algérienne (Rebour, 1948) :

% VariétésdeKabylie
- Chemlal: c’est I’'une des plus estimées pour la fabrication de I’huile. Le poids moyen
du fruitest 2,5 g.
- Azeradj ouldjeraz: €lle est tres estimé pour la conserve en vert, mais moins
recommandée pour I’huilerie.
- Limli : Destinée essentiellement a la production de I’huile. Le poids moyen du fruit est
29
« Variétés de I’est (Constantine, Annaba, Guelma)
- Rougette: variété connue pour son huile douce avec des olives de table rouge.
Déborde jusqu’a Mitidja.
- Blanquette : complément de la rougette pour I’huilerie.
« Variétés d’Oranie
- Sigoise: est de beaucoup la plus appréciée, variétés qui forment la majeure partie de
nos olives de conserve pour I’exploitation. Elle dérive de la picholine francaise.

I1-2 Lesfeuillesd olivier

[1-2-1Description desfeuillesd olivier
Les feuilles d’olivier sont de forme ovales allongées, persistantes opposées. Elles sont

portées par un court pétiole rétrécie a la base et mucorinées a |l apex. Ses bords sont réfléchis
de longueur de 4-10cm et de 1-3cm de largeur. La face inferieure est pubescente le long des
nervures de couleur blanc argenté et la face supérieure vert foncé luisant et lisse
(Bruneton.2009). Inodore, ameére et acerbe, elles vivent en moyenne trois ans puis jaunissent
et tombent, principalement en éé (Molina-Alcaide et al., 2008).

La production des feuilles d olivier est estimé de 25 kilogrammes par olivier (Boudhrioua et
al ., 2008)

11

—
| —



Chapitrell Feuilles d’olivier

[1-2-2 Utilisation traditionnelle desfeuilles en médecine
La feuille dolivier a éé largement répandue dans la médecine folklorique pour

plusieurs années dans les iles méditerranéennes et les pays européennes. Historiquement,
cette matiére végétale a été utilisée comme remeéde de lafiévre (Leeet al., 2009).Au cours du
dix-neuvieme siécle les anglais'y avaient recours pour traiter les maladies tropicales, telle la
malaria (L ee et al, 2009).Dans I’antique |I'Egypte, on servait de la feuille d’olivier pour momifier
les pharaons. Elles sont utilisées pour faciliter les fonctions d éimination urinaire et digestives
(Bruneton.2009).

[l -2-3 La composition chimique des feuillesd oliviers
La matiere seche des feuillesd olivier est de 58,6% (Tableau I1-1).Sa composition

en en matieres azotées totale est basse, elle est de 7,0 g/100 M.S. Généralement elles
contiennent des quantités remarquable en arginine, leucine et de la valine, mais des teneurs
faibles en tyrosine et cystéinela teneur en matiéres grasses (MG) oscille autour de 5 a
7%.( Civantos, 1983 ; Garcia et al, 2003).

Tableau-11-2 : Composition chimiques des feuilles d olivier fraiches.

Composition chimiques Teneurs
Matiere séche (g/kg M.F) 58,6
Matiere grasse (%) 3,21
Protéine (%) 7,0
Acides aminéstotal (g/100g)
Higtidine 3,80
Arginine 111
Thréonine 4,17
Valine 9,02
Méthionine 1,82
Isoleucine 3,82
Leucine 10,0
Phénylalanine 5,33
Lysine 431
Acide Aspartique 4,74
Acide Glutamique 4,49
Sérine 6,3
Glycine 4,59
Alanine 1,47

[1-2-4 Lescomposes bioactifs
La composition des feuilles d oliviers en composés bioactives change selon son

origing, conditions climatiques, le mode de séchage, le temps et les types de solvants
d extraction et les conditions de stockage (Altiok, 2010).

La feuille dolivier est caractérisée par sa richesse en composés bioactifs: les
polyphénols totaux (25,3mg/g) (Gracia et al., 2008),flavonoides (58mg/g) (L ee et al.,2009)
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et en oleuropeine (9,27-13,43%) (Savournin et al., 2001). Le tableau I1-2 présente les
principaux composés bioactifs des feuillesd oliviers.
Tableau-11-3: Composition des feuilles d olivier en composes bioactifs.

Famille chimique Constituants chimiques
-Acide caféique
Acides phénolique -Acide cinameique

-Acide p-coumarique,

-Verbascoside

-Apigenine
Flavonoides -Hesperidine

-Quercétine

-Acide oléanolique,
Triterpénes -Acide madlinique,

-Acide hydroxy-oléanolique

-Oleuropeine(oleuropéoside),
-Oleuropeine aglycone
Sécoiridoides -11-déméthyl-oleuropéoside,
-Oléoside, diméthylesteroléoside, ,
oleuroside

-Ligstroside aglycone

Le Tableau I1-4 résume les composeés bioactifs les plus abondants des feuilles d oliviers avec

leur teneurs et structures chimiques.
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Tableau 11-4 : Structures chimiques des composes bioactifs les plus abondants dans | "extrait

des feuilles d’olivier lyophilisé (Pereira et al., 2007).

Composé phénolique Teneurs Structure chimique
(mg/kg)
Oleuropeine 26471,4 E G
ﬁ' H;-::Gn:l—ichz—Q— OH
H3COC ﬁCHCHa

O OGlucose

Apigenin-7-glucoside 2333,1

L utéolin-7-glucoside
1355,9

Verbascoside 966,1 HQ
HO—C}— CH ==CH —C0O0

RAC
aH

HQ_Q EHzCH 20

HO

CHOH

Hydroxytyrosol OH

HOCHzCHzO—OH
[1-3 Oleuropéine

Oleuropéine appartient aux secoiridoides qui sont abondants dans I’oléacée ainsi que
dans plusieurs autres plantes. Les Iridoids et les Sécoiridoides sont habituellement dérivées
des oléosides qui sont un type de glucoside. C'est le compose responsable de gout ameére et
piguant de ses feuilles. Sa formule chimique est C 25 H 3, O 13(Omar et al., 2010 ;Ansari
etal., 2010). Il peut atteindre une concentration de 13,4%dans les feuilles 0,005-0,12% dans
I"huile (Atoik et al., 2008 ; Stamatopoulos et al .,2012).
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[1-3-1 Les dérivés d’Oleuropéine
[1-3-1-1Hydroxytyrosol

L hydroxytyrosol pur est un liquide clair, sans couleur, insipide et il peut étre
hydrosoluble et liposoluble. Bien que ce composé représente un mineur constituant de
I'extrait agueux delapulpe dolive, aussi lafraction phénolique d'huile d'olive et les feuilles.
On le considere comme un antioxydant phénolique intéressant dans | huile et les fedilles, de
formule chimique C g H 10 O s.Elle contribue considérablement a la durée de conservation
d'huile d'olive et empéche son auto oxydation (Soni et al 2006).

[1-3-1-2 Tyrosol
Tyrosol est le composé mineur des olive et des feuillesd olivier, a une odeur et un

godt doux deformule chimique C g H 10 O. ((Soni et al 2006).
[1-4 Action pharmacologiques de | oleuropeine

Selon lalittérature 1'oleuropéine possede des effets considérablement bénéfiques pour
la santé humaine. Il est considéré comme un antioxydant (Garcia et al, 2006), antimicrobien
(Pereira et al, 2007), antiviral (Micolet al, 2005), anti-inflammatoire (Visioli et al, 1998)
et hypolipidémique (Jemai et al, 2008). L'oleuropéine a montré des effets cardioprotectifs
(Andreadou et al, 2006) et des effets neuroprotectives (Omar, 2010).

Les études in vitro ont montrés que cette substance agit comme un composé anti
tumoral (Hamdi et al :, 2005) . Elle empéche |'activité plaguettaire (Andrikopoulos et al,
2002) et elle pourrait étre un modulateur de métabolisme et  protége contre les problemes
d'obésité (Kabchi et al ., 2000).

[1-4-1 Activité hypotensive
L’effet hypotenseur de I'extrait aqueux des feuilles dolivier présente un effet

vasodilatateur périphérique direct, notamment au niveau des artérioles périphériques avec
une action antagoniste calcique (Ghedira etal., 2008).

Les études cliniques récentes ont montrées que une dose de 500mg de | extrait des
feuilles d oliviers, deux fois par jours, peut remplacer une dose de 12,5-25mg en Captopril,
dans |'abaissement des tensions artérielles systoliques et diastoliques chez les patients
hypertendus (Sausalit et al, 2010).
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[1-4-2Activite hypoglycémiante
L'administration d'un extrait des feuilles dolivier riche en oleuropéne (8mg/kg),

pendant 4 semaines, montre une diminution significative de glucose. Ses résultats met en
évidence | effet antidiabétique del'oleuropéine (Al-Azzawie et al, 2006; Jemai et al, 2008).

[1-4-3 Action hypocholestérolémiante
Cette action hypochol estérolémiante est associée a une diminution du LDL-C, des LDL

oxydées et des triglycérides (Kabchi et al., 2000 ; Jemai et al., 2008). L étude réalisee par
jemai et al. (2008) montre que |” extrait de feuille d’olivier diminue le taux de TSH sanguin
avec une augmentation de la T3probablement due a une stimulation de la5’-débobinasse qui
convertitlaT4en T3.

[1-4-4 Action antioxydant
L’oleuropeine inhibe fortement I’oxydation du sulfate de cuivre provoquée par les

lipoprotéines de basse densité LDL  (Boccio et al. 2003).

Il est auss responsable des propriétés antioxydants exercées notamment vis-avis de
I’oxydation des LDL qui sont a I’origine de I’altération des tissus vasculaires au niveau des
arteres. (Benavente-Gar cia etal., 2000).

[1-4-5 Action analgésique
Lesrésultats a met en évidence la propriété analgésique des feuilles d oliviers avec une

dose de 50-200mg/kg dans plusieurs types de douleur chez les rats. Par conséquent il peut
étre employé comme un calmant des maladies douloureuses (Esmaeili-M ahani et al, 2010)

I1-4-6 Action antimicrobienne

Un grand nombre de recherches confirment I’activité antimicrobienne de I’oleuropeine.
I est actif in vitro contre un grand nombre de germes (staphylococus, streptococus,
hémophilus, pseudomonas...).Egalement actif dans certaines affections virales.il joue aussi un
réle dans la régulation de la flore gastrique par la réduction sé ective de Helicobacter Pylori et
Amylobacter Jejuni (Sujana et al, 2009).Selon Furneri et al. (2002) cette substance possede
une forte activité antimicrobienne contre les bactéries gram négatives, gram positives et les

mycoplasmes.

L’oleuropeine et les produits de son hydrolyse sont capables d’inhiber le développent

et la production de I’enterotoxine B par Staphylococcus aureus, le développement de
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Salmonella enteritidis, la germination et le développement des spores de Bacillus cereus
(Bisignano et al. 1999). Il inhibe également le développement de Klebsiella pneumoniae,
Escherichia coli et B. cereus (Aziz etal., 1998).

I1-4-7 Anti-cancer

Menendez et al. (2007), ont prouvé gue |'aglycone d'oleuropeine est le composé le plus

efficace contre laviabilité des callules de cancer du sein chez lafemme.

[1-4-8 Antiviral
Selon Micol et al. (2005), I’oleuropeine a montré une activité anti viral en inhibant un grand

nombre de virus tel que I’herpes mononucléose, le virus de I’hépatite, le rotavirus, le

rhinovirus bovin, le parvovirus canin et le virus de leucémie féline.

[1-5 Effet indésirable de I’oleuropeine sur la santé

L’effet défavorable qui peut se produire est connu sous le nom de « Réaction Herxheimer »
qui est une réaction de désintoxication du corps a court terme. Cette réaction est due a la destruction
massive de micro-organismes qui libéerent subitement leurs toxines dans le sang. La présence de cette
grande concentration de substances toxiques provoque une réaction semblable a une alergie
temporaire. Dans ce cas, il faut réduire la dose ou arréter la prise d’extrait pendant un ou deux jours.
En réalité, cette aggravation apparente suppose que le traitement soit efficace (Weiss et Fintelmann,
2000).

[1-6 Forme d utilisation desfeuillesd oliviersen phytothérapie
Les formes habituelles d'administration de lafeuille d'olivier en phytothérapie sont :

sous forme de décoction (faire bouillir 40 g de feuilles séchées coupées en morceaux dans
un litre d'eau pendant 10 minutes et filtrer) ;

Sous forme d'infusion (faire infuser 50 g de feuilles séchées coupées en morceaux dans un
litre d'eau bouillante pendant 20 mn et filtrer ;

|"extrait aqueux peut étre pris sous forme d ampoul es buvables

la poudre et | extrait sec finement broyés sont utilisés sous différentes formes : sachet en

poudre, gélules, pastille, capsules et comprimés (http : www.01 sante. com.).
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Dans la vie quotidienne, Les poudres, d origine naturelle ou industrielle, trouvent une
large utilisation particuliérement dans I’industrie alimentaire et pharmaceutique (Teunou et
al. 1999). Selon Méelcion et Ilari (2003), une poudre peut se définir comme un matériau sec,
substance solide, composé d’un grand nombre de petites particules distinctes habituellement
inférieures au millimetre. La particule étant elle-méme définie comme un fragment de matiere
solide individualisé dans une poudre par une technique d’observation ou de mesure donnée.

En agroaimentaire, les poudres sont la forme stable de nombreux produits. Les études
effectuées sur ces poudres couvrent un trés large spectre allant de leur mode d’obtention a

leurs propriétés d’usage en passant par leurs caractérisations (M elcion et |lari.2003).

[11-1 Poudresdefruit
Ces dernieres années, plusieurs travaux scientifiques sont consacrés a | étude des

poudres de fruits. Ainsi, | incorporation de la cellulose ala poudre de jus de mangue a permis
I’amélioration des propriétés fonctionnelles de ce dernier : solubilité et viscosité (Cano-
chauca et al., 2005). De leur coté, Djantou et al. (2011) ont montré que | alternance entre le
séchage et le broyage est efficace dans la production de la poudre de mangues mdres.
Toujours a propos du méme fruit, Harnkarnsujarit et al. (2011) prouvent que la
lyophilisation, comparée aux autres modes de séchage, sauvegarde mieux la stabilité des
composés bioactifs de la pul pe mangue, en particulier 1a carotéene.

La poudre de figues de barbarie, de couleur rouge, est une source potentielle de
pigments bétacyanines et elle est utilisee comme colorant alimentaire naturel (jus en poudre,
barres de céréales, chocolat et préparation des desserts) (Obon et al., 2009 ;Markus et al.,
2006). Saenz et al. (2009) ont élaboré des capsules a base de poudre de figue de barbarie et
de maltodextrine pouvant étre utilisé comme aliment fonctionnel ou additif alimentaire (riche
en antioxydants et en pigments betacyanines).

La poudre du fruit de kohen, obtenue par micronisation, peut étre utilisé dans
I"industrie alimentaire ou pharmaceutique comme remede (Zhang et al., 2009).

Apres séparation du jus de grenadine, les graines résiduelles peuvent étre utilisées
comme ingrédient fonctionnel dans I'industrie alimentaire (source de fibre et conservateur de
fraicheur desviandes) (Vidua-Martoset al., 2011).

La poudre des arilles dufruit de «gac» (Momordicacochinchinensis) est utilisée

comme antioxydant (Kha et al., 2010).
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Mosquera et al. (2011) ont révélé quel addition des maltodextrines et de la gomme
arabique ala poudre de fraise améioré (réduit) son hygroscopicité.

La poudre de pelure du fruit de bambangan (Mangiferapajangk) est une source riche
en fibres diététiques et en antioxydants (Hassan et al.,2011).

D apres notre recherche, peu de travaux ont été consacré a | étude de la poudre de
dattes. On peut citer | étude la plus récente concernant | élaboration de comprimés a base de
poudre de dattes additionnée de spiruline en poudre (Adiba et al., 2011). Auparavant,
(Sablani et al. (2008) se sont intéressé au séchage de la pate de dattes additionnées de
maltodextrines afin d obtenir une poudre aux caractéristiques physique améliorées. Par
ailleurs, les fibres de dattes ont été largement utilisés sous différentes formes (ingrédient
fonctionnel, stabilisateur des produits a haute teneur en matiére grasse, agent texturant)
(Elleuch et al., 2008) ;Sanchez-Zapata et al.,2011). Enfin, (Chibane et al. 2007) ont étudié

|"effet de | 'incorporation de la poudre de dattes dans e yaourt.

[11-1-1 Caractérisation physiques des poudres alimentaires
La parfaite connaissance des caractéristiques physique des poudres alimentaires est

d’une importance fondamentale pour le choix des techniques de fabrication car les variations
des propriétés physiques de ces poudre posent de sérieux problémes technologiques a
I’industrie alimentaire (Ndindayino.2002 ; Teunou et al., 1999).

[11-1-1-1Distribution granulométrique
La granulométrie est le principal facteur influengant les propriétés rhéologiques des

poudres. La détermination de la distribution de la taille des particules est réalisee par
différents procédeés : tamisage, I’analyse d’image et les techniques de diffraction LASER.
Teunou et al. (1999), Emami et Tabil.(2007) ; Zhang et al.( 2009); Djantou et
al.(2011) ;ont étudiée la granulométrie par diffraction laser de quelques poudres alimentaires
farine, poudre du lait, thé , poudre de fruit khoen et la poudre de mangue.

Cette anadyse présente I’inconvénient de considérer les particules systématiquement
sphériques. L'avantage est qu'elle est rapide et nécessite une faible quantité de produit
(Chantraine.2006).

[11-1-1-2 Morphologie par MEB
La morphologie des poudres est observée par microscopie éectronique a balayage

(MEB). Cette andyse est complémentaire de la précédente car elle permet de veérifier

I'hypothese de sphéricité des particules (Djantou.2006). L'observation microscopique rend
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compte de I'éat de surface des poudres (Cano-chauca et al., 2005 ; Harnkarnsujarit et al.,
2011 ; Djantou et al.,2011). Les différentes formes de particules (sphérique, cubique, en
aiguilles,..) et la taille des particules varient d’un produit a I'autre. Elles affectent les
propriétés comportementales des poudres telles que I’écoulement, la masse volumique et la

cohésion de lapoudre (Méelcion et Ilari .2003).

[11-1-1-3 Surface spécifique
La surface spécifique, aire massique, d’une poudre est déterminée par la mesure de

I’interface solide-gaz, rapportée a I’unité de masse de I’échantillon mesuré. Selon la surface
prise en compte, il est possible de définir :

- la surface spécifique d’enveloppe, mesurée par des méthodes de perméamétrie, caractérisant
la surface externe des particules (Teuno et al., 1999).

- la surface spécifique totale, mesurée par des méthodes d’adsorption gazeuse (BET), prenant
en compte la totalité de la surface développée (surface des pores, rugosité des particules,...)
(Ndindayino.2002 ; Melcion et I1ari.2003).

[11-1-1-4 M asse volumique
La masse volumique d'un solide correspond a sa masse moyenne par unité de volume

et elle est généralement exprimée en g.cm-3. La masse volumique d'une particule peut
prendre des valeurs différentes selon la méthode de mesure. On distingue deux niveaux
d'expression de la masse volumique:

- la masse volumique vraie et apparente: méthodes volumétriques par déplacement de
fluide (pycnométrie). Dans cette mesure le volume déterminé comprend le volume occupé par
les pores ouverts mais exclut le volume occupé par les pores fermés ou non accessible au gaz.
(Chantraine.2006).la masse volumique vraie dépend de la composition chimique et la
microporosité des particules. (Melcion et Ilari. 2003 ; Teuno et al., 1999).

- la masse volumique en vrac : est déterminée par mesure du volume occupé par une masse
connue de poudre versée dans un cylindre gradué. Elle dépend de la porosité de la surface et
de |'arrangement des particules (Teuno et al., 1999 ;Zhang et al.,2009 ;K ha et al.,2010).

[11-1-1-5 Hygr oscopicité
L hygroscopicité est |‘aptitude thermodynamique d’une poudre a atteindre un état

d’équilibre dans des conditions de température et de pression de vapeur d’eau données.
(Melcion et Ilari 2003 ; Sablani et al., 2008)
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Un produit hygroscopique adsorbe une quantité d’eau relativement importante a
faible humidité relative, a température et pression ambiantes. Une classification (Tableau
1.1.1) est proposée pour les conditions suivantes : 25°C, 80% d’humidité relative ambiante et
24 heures de stockage (Chantraine.2006).

Tableau I11-1: Classification des poudres en termes d’hygroscopicité

Classes Comportement

tres hygroscopique accroissement de lateneur en eau > 15%
hygroscopique accroissement de lateneur eneaude2 a5 %
|égérement hygroscopique accroissement de lateneur en eau de 0,2 a2 %
non hygroscopique accroissement de lateneur en eaul! [1>0,2 %

[11-1-2 Caractéristiques rhéologiques des poudres alimentaires
On parle de rhéologie, écoulement et coulabilité, des poudres quand on caractérise la

résistance d"une particule ala compression et leur comportement lors de la compaction.
L’écoulement d’une poudre alimentaire apparaisse d une importance capitale pour sa
manipulation en vrac et pour des raisons technologiques (Teunou.1999 ; Djantou njantou.
2006).
L "écoulement se définit comme |'ensemble des aptitudes qui rendent une poudre apte a
sécouler. Une bonne coulabilité permet donc I'écoulement en masse, régulier et complet.

Différentes techniques mesurent I’aptitude a I’écoulement, parmi ces méthodes on cite :

[11-1-2-1Ecoulement a traversun orifice
C’est la mesure de I’aptitude d’une poudre a s’écouler a travers un orifice calibré, exprimée

par le débit (g.s-1).

masse de poudre (g)

Débit d écoulement = = o
temps d'econlement (s)

Pour un bon écoulement d'une poudre a travers un entonnoir normalisé en verre, le

temps doit étre inférieur a 10 s pour 100g de produit (Chantraine.2006).

[11-1-2-2 M esures angulaires
Ladétermination du comportement al écoulement au moyen de méthode angulaire est

tresrapide et simple (Méelcion et [lari .2003). Elles consistent a mesurer I’angle formé par un

tas de poudre dans des conditions d’écoulement données (Zhang et al., 2009). Ce test améne
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amesurer différents angles suivant le dispositif utilisé : angle de repos, de glissement, de talus

par distribution, de chute, de cratére, derepos drainé (Melcion et 11ari.2003) (Figurelll-1).
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Figurelll-1: Mesures angulaire

[11-1-3 Température delatransition vitreuse T4
La transition vitreuse est un notion de la science des polyméres et justifiée en

agroaimentaire par la présence des biopolymers (glucides et protéines) dans les aiments. La

température de la transition vitreuse est la température de la transition entre | amorphe vitreux

et I"amorphe caoutchouteux (Genin et René.1995).Cette transition est réversible, ce qui

permet de la déterminer par chauffage ou refroidissement du matériaux (Bhandari et

Howes.1999 ; Rahman et al., 1999). Les températures de la transition vitreuse des sucres

(glucose, fructose et saccharose) et celle des maltodextrines et celle la poudre d ananas sont

présentées danslaFigurelll-2

—

22

—t



Chapitrelll Poudres alimentaire

1.80 . .
e Ananassolide:maltodextrine

Poudre de jus d'ananas ‘/
1.60

. “ ' Mabtecke xiran
140 N 35:65. (DE &)

0.80
0.50
0.40
0.20

D.m 4 . - - . . - . - - . . . - ¥ ¥
0 50 100 150 200

Indicede sechage

Cilwcose

" @Fructoss

Température de latransition vitreuse ("C)

Figurelll-2 : Transition vitreuse de quel ques sucres, maltodextrine et poudre de fruit
(ananas). (Bhandari et Howes.1999).

[11-1-3-1 Importance dela transition vitreuse en agroalimentaire
L étude de la T4 des poudres alimentaires lors de la production ou en cours de stockage,

revéte une importance primordiale (Plazer .2005). Cette étude intervient dans | explication de
nombreux phénomenes comme la recristallisation des produits congelé au cours du temps,
effondrement des produits au cours de la lyophilisation et les pertes aromatiques pendant le
stockage.

Afin d assurer une meilleur qualité organoleptique et structural d’un produit alimentaire, il est
nécessaire d obtenir une phase amorphe et de la maintenir au cours de stockage quelque soit
|"opération de transformation qu'a subi par :

-le controle de latempérature de procédé inferieur a laTy.

Elévation de la Ty par |'gjout de matiere seche solubles (comme les maltodextrine) comme
cite par Sablani et al.,(2008) et (Genin et Rene.1995) ;

-contréle de la teneur en eau de produit au cours de stockage, la Ty peut étre affectée par les
variations de lateneur en eau dansle produit atempérature constante.la Ty augmente avec la
diminution de | activité de |'eau (xw).(relation entre Ty et x,) dans la poudre de fraise
(Mosguera et al.,2011 ; Djantou et al.,2011 ;Teunou et al.,1999 ;Harnkarnsujarit et al.,
2011 ).
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T(C) T(C)

Wa (%) Wg’

wms (%)

Figurelll-3: Evolution de latempérature de latransition vitreuse du produit en cours de

sechage.

[11-2-Compression des poudres
La compression consiste a associer sous | action d'une force les particules d une

poudre pour donner naissance a un solide cohérant, de forme et de compacité définie
(Melcion.2003).

La compression des poudres est un procédé largement utilisé dans nombreux secteurs
industriels comme la métadlurgie des poudres (poudres métalliques et céramiques),
I’agroalimentaire, la cosmétique, la pharmacie et récemment dans la réduction des poussiéres
et des emballages(Chantraine.2006).

Dans le domaine agroalimentaire, la compaction est utilisée pour éaborer des petits
cylindres ‘granulés’ pour I‘alimentation de bétail. Dans le domaine connexe, celui de
I'industrie pharmaceutique, la compression est une opération qui permet la mise en forme de
poudres en comprimés (M elcion. 2003).Rappelons que récemment des comprimés a base de
poudre de dattes pure et/ou améliorée ont été élaborées en utilisant une comprimeuse des
laboratoires SAIDAL d Alger (Adiba et al., 2011).
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[11-2-1 Description du cycle de compression
La compression des poudres par une compression uni axiale s effectue selon le cycle

de compression schématisé dansla Figure | 1-4.

Pression appliquée
A
Pmax Tp

td, tr,
A
temps

Figurelll-4: Cycle de compression en fonction du temps.

Le cycle de compression correspond a lamontée de pression aune vitesse v, jusqu’
aune pression optimale Pmay Stivie d une étape isobare de durée tp. Puis, une incursion en
pression est effectuée a la vitesse vy et le comprimé est gecté apres un temps tq pour étre
caractérisé apres un tempstr (Serris, 2002).

L entassement des poudres par compression simple en matrice peuvent étre decrit
comme schématisé dans la Figure I11-5. Il sagit de quatre phases : 1) remplissage de la
matrice, 2) compression ou charge, 3) décharge ou retrait du poincon puis 5) gection
(Chantraine, 2006).

Poudre Poingon

supérieur

Compact

Poingon
Matrice nféricur

Remplissage Compression Décharge Ejection Relaxation

Figurelll-5: Présentation du procédé de compression en matrice (Chantraine, 2006).
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IV-1IMatériel végétal
La présente étude porte sur la possibilité d éaboration de comprimés alimentaires aux

propriétés pharmacol ogiques en utilisant deux sous-produits de terroir :

1) lapoudre de fruits de dattes Mech-Degla pure ou allégés par dé-sucrage préalable.
Dans tous les cas, les dattes subissent un séchage avant d’étre transformeées en

poudre qui sert d” excipient dans la formulation de comprimes.

2) I'extrait agueux lyophilisé desfeuilles d olivier comme principe actif aux propriétés

thérapeutiques reconnues.

La datte Mech-Degla (FigurelV-1) est une variété seche de faible valeur commerciale,
dite commune, de forme ovoide, de texture farineuse et d'une couleur ambrée. Elles sont
achetées le mois de juin 2011 a Reghaia prévenant de larégion Tolga (Biskra). Les dattes,

récoltées au stade de maturité, sont conservéesa4 °C.

Datte entiére
Ti . Tissus externe
issus interne pigmenté
blanc
Noyau >

FigurelV-1: Datte Mech-Degla et ses tissus constitutifs.

Concernant les feuilles d’oliviers, deux variétés sont étudiées :
1) lavariété cultivée Chetoui
2) lavariété sauvage Oléastre.

Elles sont récoltées a Boudouaou (Boumerdes) durant |a période allant du mois de juin au
mois d’octobre 2011.
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LaFigurelV-2illustre les feuilles d’oliviers des deux variétés étudiées :

'

Figure1V-2: photographie des feuilles d’olivier : Chetoui (A) et Oléastre (B).
IV-2-M éhodes d analyse
Elles se rapportent aux expériences suivantes :

1-Caractérisation morphologique et détermination de la teneur en eau du matériel
végétal éudié;

2- Etude et modélisation de la cinétique de dé-sucrage de dattes ;

3-Obtention et caractérisation des poudres de dattes a différentes degrés de de-
sucrage;

4- Obtention et caractérisation de la poudre de FO et de leurs extraits agueux
lyophilisés ;
5- Etude de | extraction de | oleuropéine apartir desfeuillesd olivier par utilisation

de différentes solutions hydro-alcooliques ;

6-Elaboration et caractérisation physique des comprimés de dattes additionnées de

I’extrait aqueux lyophilisé de FO.
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IV-2-1 Caractérisation morphologique et détermination delateneur en eau desdattes
Mech-Degla et desfeuillesd olivier

IV-2-1-1 Caractérisation mor phologique
La caractérisation morphologique des dattes et des feuilles fraiches d olivier est réalisée sur
20 unités (Acourene et al., 1997; Aouidi et al., 2012), prélevées au hasard et sur lesguelles
sont déterminées :
lacouleur et laforme (appréciées visuellement) ;
la consistance (au toucher) ;
lalargeur et lalongueur (par le biaisd un pied a coulisse) ;
le poids (au moyen d une balance analytique de type SARTORIUS avec une précision
de + 0,0001).

IV-2-1-2 Déter mination de lateneur en eau des dattes Mech-Degla et desfeuilles
dolivier

La teneur en eau est un paramétre déterminant dans la conservation des denrées
alimentaires. Elle est déterminée par déshydratation de 1g de I échantillon dans une éuve
a:

- 70°C+2°C (cas de dattes) (Sablani et al., 2008) ;

- 105°C+2°C (cas desfeuillesd olivier) (Garcia et al., 2008).

Lateneur en eau est calculée selon laformule suivante :

—-M2]

HY = === +100

Avec : M;est la masse de la (capsule+matiéere fraiche) avant étuvage (g), M2 est la masse de
la (capsule + matiére seche) apres étuvage (g) et P est lamasse de la prise d essai (g).
M atiére seche (%)=100-H(%)

IV-2-2 Etude delacinétique de dé-sucrage de dattes
L’extraction des matiéres solubles, constituées principalement par des sucres, a partir

des coupeaux de dattes est réalisée dans des fioles de 250 ml, sous agitation, 150 vibrations
par minute, dans un bain-marie agitateur (MEMERT). L’étude de la cinétique dé-sucrage
consiste au suivi du °Brix, aintervalle de temps régulier de 10min, de la solution d’extraction
(I’eau de robinet ou I’eau acidifiée au jus de citron a 10%) par un réfractometre de type
abb& ATAGO), a trois températures 30°C, 40°C et 50°C avec un rapport «coupeaux de

dattes/solution d’extraction » de 1/5(p/p). les caractéristiques physiques des coupeaux de
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dattes, déterminées sur 10unités, sont comme suit : poids de 0,19+0,05g, longueur de 0,82
+0,12cm, largeur de 0,67 +0,11cm , épaisseur de 0,33+0,05cm, et une surface d échange de
2,10+0,47cm?.

Les conditions initiales sont données dans le Tableau V-1

Tableau 1'V-1 Conditionsinitiales de la cinétique de dé-sucrage des dattes

Eau de robinet Eau acidifiée au jus de citron
to =0 min, Cy=0 °Brix to =0 min, Cy=1,73 °Brix
t, Ci°Brix t, C°Brix

t: temps (min), Cy: concentration initiale en matiére solubles (°Brix) et C;: concentration al instant t

IV-2-2-1 Modélisation dela cinéique de dé-sucrage
Lamodédlisation dela cinétique de dé-sucrage consiste a la détermination du modele

mathématique décrivant d'une maniére plus adéquate la diffusion des composés solubles a
partir des coupeaux de dattes. Quatre modéles sont appliqués : Peleg, Page, Logarithmique et

Fick. Les équations de ces derniers sont données dans le Tableau V-2
Pour simplifier cette étude, |es hypotheses simplificatrices suivantes sont prises en compte:

1- Les composés hydrosolubles sont considérés comme étant un seul compose,
saccharose.

2- Letransfert de matiere se fait dans un seul sens.

3- Les coupeaux de dattes sont considérés comme des corps poreux, rigides avec une
structure quasi homogene et macroscopiquement isotrope.

4- Aucune réaction chimique n’a lieu.

5- Latempérature et I’agitation sont maintenues constantes.

6- Lescoupeaux de dattes n’absorbent pas I’eau.
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Tableau VI-2 : Equations des modeles appliqués

Modéles Equations Constantes | Références
Peleg Pl kqet ks Jokic et al. (2010)
O =
ce  (1+)
k1 K2 t
Fick C(i. _ N k et Cs Rakotondramasy-
er A F Rabesiaka et al. (2010)
(szz) s (Cs)
Page Cr==Z=—6) Ketn Jokic et al. (2010)
L ogarithmique C(t)=alogt +b aetb Jokic et al. (2010)

IV-2-2-2 Etude de I’adéquation des modeles mathématiques
Pour vérifier I’adéquation des modéles étudiés, le coefficient de corrdation (R?),

I’erreur relative moyenne (E) et la racine de la somme des écarts au carré (RMSD) sont

déterminées :

n

1
RMSD = EZ(Cexp - Cpré )?

4 i=1

n

= 1002 (C exp — Cpir'é)2
T on = Cexp

=

Ou : Cpvaleur expérimentale ; Cys: valeur prédite par le modele et n est le nombre de mesures

expérimentales.

Le meilleur modéle est celui qui présente la plus grande valeur de R? et les plus faibles
valeursdeRMSD et E.

NB : tous |es essais sont réalisés en trois répétitions.

IV-2-2-3 Déter mination des constantes de vitesse de dé-sucrage et I’énergie d‘activation
(Ea)
Déter mination des constantes de vitesse de dé-sucrage « K »

Les constantes de vitesse de dé-sucrage sont déterminées, pour chague processus, par
I’analyse des données expérimentales par le modéle mathématique dérivant de la deuxiéme
loi defick (Khan et al., 2010 ; Achat et al., 2010):

Ci= Cs.(1-€¥Y
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Laformelinéaire, permettant de calculer K, est donnée par laformule suivante :

f _
In ((Cf_m)—Kt

C:: concentration en matieres soluble at (°Brix) ; Cs: concentration en matieres soluble a
I’équilibre (°Brix). K : constante de vitesse de dé-sucrage (°Brix/min).

Détermination de I’énergie d‘activation « E4 »

L énergie activation est calculée par laloi d”Arrhenius comme décrite par Khan et al. (2010)

selon laformule suivante :

_(E4RT)
K=Kge

Avec : Eénergie d'activation (kj°K/mol), R-constante des gaz parfait (R=8,314 j mol™), T-
température en °K, Ko —constante de vitesse de dé-sucrage effectif et K-. Constante de vitesse

de dé-sucrage (°Brix/min).

IV-2-3 Obtention et caractérisation des poudres de dattes a différentsdegrésde dé
sucrage

V-2-3-1 Obtention des poudres de dattes
Deux types de poudres, selon le degré de dé-sucrage, sont obtenus:
1) non dé-sucrées (entiere) ;
2) de-sucrées totalement ou partiellement.
Le diagramme de la Figure 1V- 3 récapitule les différentes étapes d obtention des poudres

Sus- citées.
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Triage, lavage,dénoyautage et découpage ¢ .-. - - -.—.—.—. > Noyaux (valorisables)
|
v
1%“extraction avec eau acidifiée ree > Jus (valorisable)
Egouttage et essuyage (SR -
v v v @
Séchage 40°C Séchage 40°C 2°™ et 3°™ extraction ;
J ! —
Broyage et Broyage et Egouttage et essuyage — =
tamisage (400p) tamisage (400p) ¢ i - ,¢
: 4°M et 5°™ lavage
Séchage 40°C i ¢
¢ R & Egouttage et essorage
Broyage et ¢
tamisage (400p)
Séchage 40°C
Broyage et
tamisage (400p)

PDE

J |

PDDP1

J |

PDDP2

J

[

PDDT ]

PDE : poudre de dattes entiere, PDDPL1 : Poudre de dattes partiellement dé-sucréel ; PDDP2 : Poudre de dattes

partiellement dé-sucrée 2 ; PDDT : Poudre de dattes dé-sucrée totalement.

Figure-1V-3: Etapes de préparation des poudres de dattes a différents degrés de dé-sucrage.

Le dé-sucrage des coupeaux de dattes est réalisé avec de I’eau acidifiée au jus de

citron (10%) afin de sauvegarder I’intégrité des coupeaux de dattes ; le rapport dattes/eau est

de 1/3. Le dé-sucrage est réalisée a température ambiante avec agitation par un barreau

magnétique.

L’égouttage et I’essuyage sont réalisés respectivement a I’aide d’une passoire et d’un

papier absorbant. L’essorage, quant a lui, est réalisé a la main en se servant d’un tissu.

—
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Le séchage est effectué dans une étuve ventilée de type Genlab OVEN a 40°C Apres
broyage al aide d un broyeur et tamisages a un diamétre de 400um, |es poudres obtenues sont

conservées dans des flacons en verre hermétique.

|V-2-4 Caractérisation des poudres de dattes obtenues
| V-2-4-1Caractérisation physico-chimique des poudr es de dattes obtenues

La caractérisation physico-chimique est portée sur la détermination des parameétres suivants :
V-2-4-1-1 Déter mination de °Brix

La détermination du °“Brix est réalisé par le baie d'un refractométre de type abbé
selon la procédure décrite par lanorme NF V05 -109,1970.

1g de poudre de dattes est additionné a 25 ml d eau distillée. La solution est chauffée
dans un bain marie pendant 30mn. Apres filtration, une goutte de la solution obtenue est
déposée sur le prisme d’un refractometre et la valeur de °Brix est directement affiché (le

refractometre est étalonné avec | eau distillée avant lamesure de °Brix de la solution).

°Brix (%) =M~ —"1

ou E estlamasse de produit utilise pour la détermination (g), M, est lamasse de résidu sec
soluble pour 100 g de produit analysé (g)(lue sur le réfractométre) , et M est lamasse totale
de la solution pesée (contenue dans le bécher).
|V-2-4-1-2 Détermination du pH

Le pH est mesuré en suivant |la méthode décrite par la norme (NF VV05-108,1970).
3g de poudre de dattes sont mélangés avec 75 ml d eau distillée. Un chauffage du mélange
dans un bain marie a 60°C est aors appliqué, avec agitation, pendant 30mn. La valeur de
pH de la solution obtenue aprés filtration est lue directement sur le pH métre de marque Ino
Lab.

IV-2-4-1-3 Déter mination del'aciditétitrable
La méthode appliquée est adapté aux dattes a partir de la procédure décrite dans la

norme (NF V 05-101,1974).

Un échantillon de 1g de poudre de dattes est placé dans une fiole conique avec 10 ml
d’eau distillée chaude récemment bouillie et refroidie. La fiole conique est adaptée a un
réfrigérant & reflux afin de chauffer le contenu au bain-marie pendant 30 min. Aprés
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refroidissement, le contenu de la fiole conique est transvasé quantitativement dans une fiole
jaugée de 250 ml et complété jusqu’au trait de jauge avec de I’eau distillée récemment
bouillie et refroidie. |l est par 1a suite bien mélangé puisfiltré. 50 ml du filtrat, versés dans un
bécher, sont titrés avec une solution d’hydroxyde de sodium 0,1N, en présence de 2 a 3
gouttes de phénolphtaléine, jusqu’a I’obtention d’une couleur rose persistante pendant 30

secondes.

L’ acidité titrable, exprimée en milléquivalents de NaOH par 100 g de produit, est

déterminée selon laformule suivante :

A = (25.V1.100)/(M.10.V,)

Ou: M est lamasse en (g) de poudre prélevée, Vo est le volume en ml de la prise d’essai

(50ml) et Vest le volume en ml de la solution d’hydroxyde de sodium a 0,1 N utilisé.

IV-2-4-1-4 Extraction et dosage des lipides
La procédure employée est celle rapportée par El arem et al. (2011), basée sur

I'extraction avec I’éther de pétrole des lipides a partir de la poudre de dattes en se servant de

I'appareil de Soxhlet.

Un ballon de 500 ml est séché a 105°C pendant une heure. Il est ensuite refroidi au

dessiccateur pendant 30 min puis pesé avec une précision de 0,001g.

20 g de poudre de datte sont introduites dans la cartouche du Soxhlet et placés a
I'intérieur de I’extracteur. 200 ml d'éther de pétrole sont versés dans le ballon et 50 ml dansla
cartouche. Le ballon est ensuite chauffé pendant 6 heures (20 siphonages par heure) jusgu'a
épuisement de la matiere grasse. Le solvant est éiminé du ballon par ditillation tandis que le
résidu du balon est séché dans une éuve a 70 — 80°C. Aprés refroidissement dans un
dessiccateur pendant 30 min, le ballon contenant les lipides est pese + 0,001g pres.

L’opération est répétée jusqu'a obtention d'un poids constant.

Lateneur en matieres grasses (MG) est obtenue par laformule suivante:

MG% = [(P-Py).100]/Ps

Ou: MG % est le pourcentage de la matiére grasse, P; est le poids du ballon vide (g), P, est le

poids du ballon avec I'huile extraite (g) et P; est lamasse de la prise d'essai (Q).
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IV-2-4-1-5 Extraction et dosage des protéines solubles

a- Extraction desprotéines solubles

1g de poudre de dattes est introduite (avec agitation) dans 20 ml de | eau distillée a5-8°C
pendant 5 h. La suspension est centrifugée a 10000 tr/mn pendant 40 minutes et le

surnageant est récupéré. L'extrait protéique obtenu est conservé a + 4°C jusqu’a analyse.

b- Dosage des protéines solubles

L’estimation de la quantité des protéines de chaque échantillon est réalisée selon la
méthode de dosage de Bradford (Bradford, 1976).

La méthode de Bradford est une méthode de mesure de concentration protéique basee
sur la réaction entre le colorant bleu de Coomassie G250 et les protéines. Ce réactif, rouge-
brun a I'éat libre, prend une teinte bleue quand il est lié aux protéines et par conséquence

possede un coefficient d'extinction molaire éevé dansle visible (2 595 nm).

Un volume de 50 pl de chaque extrait protéique est gjouté a 50 pl d’eau distillée et 2 mi
de réactif de bleu de Coomassie. Ce dernier est préparé comme suit : 100 mg de poudre de
bleu de Coomassie G250 sont dissous dans 50 ml d’éthanol absolu avant d’y gjouter 100 ml
d’acide phosphorique a 85 %. Le mélange résultant est ajusté avec de I’eau distillée a un
volume final de 1000 ml. La suspension est ensuite filtrée et la solution claire est conservée a
froid (+ 4 °C). Apres stabilisation de la couleur pendant 5 min, la densité optique de la
solution est déterminée a 595 nm a I’aide d’un spectrophotometre UV-VIS (JASCO V-530).

Les différentes concentrations en protéines sont déterminées par référence a une gamme
étalon (Annexe |) abase de BSA dont la concentration varie de 0 a 1,5 mg de BSA par ml

de solution.

|V-2-4-1-6 Déter mination de la teneur en cendres
Laméthode utilisée est celle décrite par (El arem et al., 2011 ; Garcia et al., 2008).

Une masse de 0,1g de chague poudre est placée dans une capsule en porcelaine qui est mise
par la suite dans un four réglé a 550 + 5°C durant 8 heures jusgu'a I'obtention d'une couleur
grise, claire ou blanchétre. La capsule est ensuite retirée du four et refroidie dans un

dessiccateur puis pesée. Le taux de matiere organique (MO) du produit est calculé selon la

formule suivante: MO% = [(M1 — M5).100]/P
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Ou Mest la masse de la (capsule+ prise d'essal) (g), M2 est |lamasse de la (capsul e +cendres)

(g) et P est lamasse de la prise d'essai (Q).

Lateneur en cendres (Cd) est déterminée par la formule suivante:

Cd (%) = 100 - MO (%)

V-2-4-1-7 Déter mination des éléments minéraux par spectroscopie d absor ption
atomique (NF V 05-101,1974)
Les cendres obtenus a partir d une masse de 0,01g de poudre de dattes sont dissouts

dans | acide chlorhydrique a 6N (le contenu est gjusté avec | eau distillée jusqu al00ml).A
partir de cette solution nous avons effectué le dosage des ééments minéraux suivants: le
sodium (Na), le calcium (Ca), le manganese (Mg), le cuivre (Cu), le zinc (Zn), le potassium
(K) par spectroscopie d absorption atomique de marque SOLAAR thermo elemental .

| V-2-4-1-8Dosage des composés bioactifs

V-2-4-1-8-1 Préparation del'extrait hydro alcoolique (EHA)
La préparation de I’'EHA est réalisée selon la procédure décrite par Evren et al (2008)

1g de poudre de dattes

A 4

25 ml (éthanol/eau : 7/3 viv)

v

Extraction pendant 24h

A 4
Centrifugation & 5000tr/mn
nendant 5mn

A\ 4
Conservation a+5°c

FigurelV-4: Etapesde préparation del extrait hydro acoolique.

L'extrait hydro alcoolique est utilisé pour le dosage des polyphénols totaux, des flavonoides

ainsi que la mesure du pouvoir réducteur.
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| V-2-4-1-8-2 Dosage des polyphénols totaux (PPT)

En présence des phénols, le mélange d'acide phosphotungstique(H3W1,04P) et d'acide
phosphomolybdique (H3M01,04P) est réduit en mélange d'oxydes bleus de tungsténe
(WgO,3) et demolybdene (MogO3). La coloration bleue produite possede une absorption

maximum aux environs de 725 nm.

Le dosage des polyphénols totaux est réalisé selon la méthode colorimétrique de Folin-
Ciocalteau avec quelques modifications (Hayes et al., 2011).Le diagramme de laFigure V-5

représente les principal es étapes.

0,5ml deI"'EHA

!

1,25ml de carbonate de sodium a 20%

!

0.5ml of 1Nde Folin-Ciocalteau's

!

Mélange

|

Incubation pendant 40mn al abri dela
lumiere et alatempérature ambiante

l

Mesure de | "absorbance a 725nm

Figure V-5 : Etapes du dosage des polyphénols totaux de |'EHA de la poudre de dattes.

La concentration en composés phénoliques totaux est déterminée en se référant a la
courbe d étaonnage linéaire DO= g C]+b en utilisant |'acide galligue comme standard

d étalonnage. La préparation de lagamme d'étalonnage est détaillée dans Annexel.

I V-2-4-1-8-3 Dosage des flavonoides (FL)
L’estimation de la teneur en flavonoides contenus dans les extraits hydro a cooliques des

poudres de dattes est réalisée selon la méthode décrite par (Bahroun et al., 1996).
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Les flavonoides possedent un groupement hydroxyle (OH) libre, en position 5 qui est
susceptible de donner avec le groupement CO un complexe coloré avec le chlorure
d’aluminium. Les flavonoides forment des complexes jaunétres par chélation des ions (fer et
aluminium). Ceci traduit le fait que le métal (Al) perd trois électrons pour s’unir a deux

atomes d’'oxygene de la molécule phénolique agissant comme donneur d’électrons.

Le diagramme de la Figure | V-6 récapitule les étapes du dosage.

Iml del"EHA

\ 4
1ml de AlCl; a2%

A 4
Incubation pendant 1h

A
Lalecture de
|“absorbance a430nm

Figure- V-6 : Diagramme de dosage des flavonoides de |'EHA des poudres de dattes.

La concentration en flavonoides contenue dans I'EHA est calculée en se référant ala
courbe d’étalonnage obtenue, en utilisant la quercétine comme standard. La procédure de la

préparation de la courbe d’étalonnage des flavonoides est présentée dans Annexel .

| V-2-4-1-8-4-Déter mination du pouvoir réducteur (PR)
L "activité antioxydant est quantifiée par I’étude du pouvoir réducteur des différents

extraits hydro alcoolique des poudres de dattes selon la méthode de Hindenburg et al.
(2006).

La présence des composés réducteurs est indiquée par | aptitude de ces extraits a
réduire les ions ferriques (Fe*") du complexe de ferricyanure en ions ferreux (Fe®"). Ceci
provoque le changement de couleur de la solution du jaune au vert. L’évolution de cette
couleur est une fonction de la puissance réductrice de I’échantillon et son intensité est
examinée a 700 nm (Hinneburg et al., 2006 ; Hayes., 2011).

Les étapes de détermination du pouvoir réducteur sont données dans le diagramme de

laFigurelV-7
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2,5 ml dEHA de poudre de datte

v

Ajouter 2,5 ml dela solution tampon (0,2 M, pH = 6,6)

v

Ajouter 2,5 ml de ferricyanure de potassium (1%)

v

Mélanger et incuber a50° C pendant 20 min

v

Ajouter 2,5 ml de I’acide trichloracétique (10 %)

v

Centrifuger pendant 10 min a 5000 tour /min

v

Prélever 5 ml du surnageant, 5 ml d'eau distillée et 1 ml de lasolution
de chlorure ferrique (FeCl3) 20,1 %

v

Lire I’absorbance a 700 nm

Figure-1V-7 : Etapes de la détermination du pouvoir réducteur des différents EHA des
poudres de dattes.

Le pouvoir réducteur est déterminé en se référant ala courbe d étal onnage obtenue en

utilisant le BHT comme standard détaillée dans Annexell.

|V-2-4-2-2-Caractérisation physique des poudres de dattes obtenues
La caractérisation physique d'une poudre alimentaire est d une importance capitale

dans le processus technologique car elle détermine leur comportement : écoulement,
entassement... (Melcion et Ilari, 2003).

L es parametres physiques déterminés pour les poudres sont :

V-2-4-2-2-1 Déter mination de la masse volumique
La masse volumique permet de prévoir | encombrement des poudres lors du stockage

et du transport (M elcion et Ilari, 2003). Elle est estimée par mesure de la masse d’un produit

occupant un volume déterminé.
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La poudre de dattes est introduite dans un cylindre de volume connu (60ml) jusqu a
débordement. Aprés I’arasement du surplus, la masse de la poudre est déterminé par le biais
d’une balance analytique (Sablani et al., 2008 ; Gallo et al.,2011) .

Lamasse volumique (), exprimée en Kg/m?®, est calculée par laformule suivante :

p=m/v

Avec m la masse de la poudre de dattes (en grammes) et V le volume du cylindre
(60ml).

|V-2-4-2-2 Déter mination del angle de repos (0)
L angle de repos ou de talus est une technique qui évalue I’aptitude d‘une poudre a

|"écoulement (Melcion et |lari.2003)

Une quantité déterminée de poudre de dattes est versée sous un entonnoir sur une surface
horizontal. L angle de repos est déterminé par la mesure de la hauteur (H) et du diamétre (d)
du cbne formé (Zhang et al., 2009 ; Gallo et al., 2011). L angle de repos, exprimée en

degré (°), est calculé par laformule suivante :

Z:H

G=arCtanT

IV-2-4-2-3- Déter mination de I’hygroscopicité HG
L’hygroscopicité d'une poudre est exprimée en tant que teneur en eau, atteinte a

I’équilibre, dans une solution saturée de NaCl ayant une humidite relative de 79,5% a 30°C.
Une masse de 0,59 de poudre de dattes pesée dans des capsules, introduite dans un
dessiccateur contenant la solution saturée. L’échantillon est pesé toutes les 24h al aide d une
balance de précision (x0,0001). L humidité a I'équilibre est atteint quand le poids de
|"échantillon devient constant (Sablani et al., 2008 ; Gallo et al., 2011).

L hygroscopicité (%) est determinée par la formule suivante :

=+ M,
HG= =
1 4+ —

M
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Ou: M est la prise d’essai (avant équilibre) (g); Am est I’augmentation de la masse aprées

équilibre et M; est lateneur en eau initiale de la poudre de dattes (g).

| V-2-4-2-4- Répartition granulométrique des poudres
La distribution granulométrique des poudres de dattes est réalisée a |'unité de

recherche UR-MPE de |'université M hamed Bougara de Boumerdes. Elle est déterminée a
I’aide d’un granulometre LASER de marque MASTERSIZER.

Latechnique permet de mesurer la distribution de la taille des particules et la surface
spécifiqgue des particules du diamétre dominant (Teunou et al., 1999). Le faisceau laser
traverse la cellule d’analyse qui contient I’échantillon. La lumiére diffractée par les particules
est collectée au niveau d’une lentille qui réoriente I’image de diffraction sur les un détecteur.

Toutes les particules de méme taille diffractent au méme angle et tombent sur le méme

détecteur.

Lentille

Détecteur

Particules

Figure V-8 : Principe de la mesure granulométrique par diffraction de lalumiére
laser (M elcion.2000)

L’analyse et la comparaison des distributions granulométriques des particules
s’effectuent généralement sur un nombre de grandeurs, telles que :
—D (0.1) : taille des particules pour laquelle 10 % en volume de I’échantillon se trouve

en-dessous de cette valeur,
— D (0.5) : taille des particules pour laquelle 50 % en volume de I’échantillon se trouve

en-dessous de cette valeur. 1l s’agit du diamétre meédian,
—D (0.9) : taille des particules pour laquelle 90 % en volume de I’échantillon se trouve
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en-dessous de cette valeur,

- span (polydispercité) = (D(v; 0.9)-D(v; 0.1))/D(v; 0.5) : mesure I’étalement de la
distribution granulométrique en volume (Gallo et al.,2005 ; Zhang et al.,2009).
- Surface spécifique en (m?/g).

IV-2-4-2-5 Analyse au microscope éectronique a balayage (M EB)
L analyse est effectuée au laboratoire physique de | université Mouloud Mammeri

(Tizi Ouzou) par MEB detype XL30 ESEM PHILIPS.

La Microscopie Electronique a Balayage est une technique dimagerie basée sur le
principe des interactions électrons-matiere, capable de produire des images de la surface d’un

échantillon en troisdimensions (Cano —Chauca et al., 2005).

IV-2-4-2-6 Détermination dela capacitéderétention d eau (CRE)
La capacité de rétention d eau est mesurée selon la méthode décrite par Zhang et al. ( 2009)

avec quelques modification.

On met 0,59 de poudre de dattes (PDE et PDDT) dans les godets de la centrifugeuse
(HERMLE) depoidsvide M et auxquelson a gjouté 10ml d eau distillée ( masse des tubes
M2) et on agite le mélange. Les godets sont placés dans un bain marie a différentes
températures 35, 45 et 55 °C. La cinétique du pouvoir de rétention d eau est suivie pendant 1h
(avec un pas de 10mn). Une centrifugation des tubes pendant 15mn a 1500tr/mn permet de
calculer cette capacité. Le surnageant est jeté et le godet contenant le culot est pesée (M3).

La capacité de rétention d eau est calculée selon la formule.

M3 — (M1 + M2)

RE =
L M1

V-2-4-2-7- Déter mination de la température delatransition vitreuse(Tg) par DSC
En industrie alimentaire, latransition vitreuse (Tg) est d’une grandeur importante car

elle peut étre directement liée a la qualité des produits. En particulier, ceux subissant des
transformations visant soit a diminuer leurs teneurs en eau (séchage, atomisation,
lyophilisation, . . .), soit ales conserver par le froid (congélation, surgélation, . . .) (Génin et
René, 1995).
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La détermination de la (Tg) des poudres de dattes analysées, est effectuée par DSC de
marque NETZSH STA 409 PC/PG a |'unité de recherche UR-MPE de I'université de
M hammed Bougara.

Une masse de 10mg de poudre de datte a analyser (pesée a I*aide d’une thermo
balance) est placée dans un creuset porte échantillon puis déposée dans le four contenant
aussi un creuset de la référence (creuset vide en alumine). L appareil utilise |"azote comme
gaz de protection. La variation de la température est comprise entre 25°C- 80°C avec une
vitesse de 5°C par minute. (Rahman et al., 2007 ; Sablani et al., 2008 ; Gallo et al., 2009).

IV-2-5- Caractérisation physicochimiques des poudres de feuilles d’olivier et leurs
extraits aqueux lyophilisé obtenus
Nous rappelons que les feuilles d’olivier utilisées appartiennent a deux variétés:

« Chetoui » (variété cultivée) et « Oléastre » (variété sauvage).

IV-2-5-1 Obtention dela poudre des feuilles d’olivier
Pour faciliter la conservation et I’extraction des principes actifs a partir des feuilles

d’olivier, latransformation de ces derniéres en poudre s’avére déterminante. Vue la richesse
des feuilles d’olivier en composés bioactifs, en particulier I’oleuropeine, sensibles a
I’oxydation enzymatique, le blanchiment est impératif avant d effectuer le séchage (Shuichi
et al, 2004). Nous avons opté pour un blanchiment des feuilles dans un bain marie avec de
I"eau bouillante pendant 2min. Le séchage est effectué dans une étuve ventilée de type
Genlab OVEN a 40°C. Apres broyage les poudres sont conservées dans des boites

hermétiques.

IV-2-5-2 Obtention de |'extrait aqueux desfeuillesd’olivier
Letype de solvant est | 'un des facteurs les plus important qui influe considérablement

sur le rendement d'extraction solide -liquide (Hayes et al., 2011). Dans le contexte
d utilisation | extrait comme principe actif dans un produit alimentaire, | eau est le solvant le
plus adéquat. Les étapes de la préparation de | extrait agueux lyophilisé sont résumées dans

le diagramme delaFigurelV-9.
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Poudre des feuilles
dolivier

Agitation et chauffage a50°C
Pendant 2h

|| Filtration atravers une passoire ||

l—» Matiéres insolubles (déchets)

15000tr/mn pendant 15mn

v

|| Lyophilisation du surnagent ||

“ Centrifugation du surnageant a

v

Extrait lyophilisé (conservé a5°C
et al abri delalumiere)

Figure1V-9: Etapes de préparation de | "extrait agueux lyophilisé.

IV-2-5-3 Caractérisation physicochimiques des poudres de feuilles d’olivier et I*extrait
aqueux lyophilisé des deux variétés
L es parametres physicochimiques analyses sont: la teneur en eau, la teneur en cendres,

les minéraux, le pH, les composés bioactifs (polyphénols totaux, dosage des flavonoides et
oleuropeine) et une anayse physique (MEB).
Les protocol es expérimentaux des parametres anal ysés sont identiques a ceux adoptés

dans la caractérisation physicochimique des poudres de dattes.

IV-2-5-4 Détermination delateneur en oléuropeine
Dans la plupart des travaux consultés, la teneur en oleuropeine est déterminée par

HPLC (Altiok et al., 2008 ; Hayes et al., 2011). En ce qui nous concerne, la méthode adoptée
est celle de Amiot et al. (1990) citée par Hurtado et al. (2009). Elle consiste en la mesure

delaDO a deux longueurs d’ondes 280 nm et 330nm.
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Un échantillon de 0,05g de poudre de feuilles d olivier est dissout dans 50ml d eau
distillée. Apres un temps d'extraction de deux heures, le mélange est filtré a I'aide de
papier filtre. Lateneur en oléuropeine est donnée par la mesure de la DO a 280nm et 330nm,

selon laformule suivante :

; (A280 — 0,94330)
Oleuropeine (g/100g) = .F.V

7,5.M

Avec Ajg est |"absorbance a 280 nm, Aszg est | absorbance a 330nm, V est le volume
de |'eau distillée, M est la masse de la poudre des feuilles d'olivier et F est |le facteur de

dilution.

IV-2-6- Etude de | extraction de|’oléuropeine desfeuillesd olivier
L étude de |'extraction de I'oléuropeine des feuilles d'olivier a pour objectif de

comparer les rendements d extraction et non pas pour choisir le meilleur solvant.

Une masse de 0,059 de la poudre des feuilles d oliviers est introduite dans un volume
de 50ml des solutions suivantes:- Ethanol (100%), éthanol/eau (30/70%), (50/50%),
(70/30%) et eau (100%). Apres deux heurs d'extraction, | absorbance est mesurée a 280nm

et 330nm. Lateneur en oléuropeine est déterminée selon laformule précédente.

IV-2-7- Elaboration des comprimés de dattes (excipient) avec et sans |'incorporation de
I"extrait aqueux desfeuillesd olivier (principe actif).
Avant le passage a la compression des poudres, il est indispensable d effectuer un

sechage (2h a40°C) pour réduire le taux d" humidité au maximum.

IV-2-7-1 Préparation de mélange (PD/EPFOC)
Le mélange étudié dans ce travail est le mélange binaire poudre de datte/extrait agueux

des feuilles d aliviers (PD/PEFOC), en utilisant les quatre poudres de dattes a différentes
degré de dé-sucrage (PDE, PDDP1, PDDP2 et PDDT) avec une dose de 3% de PEFOC.

[V-2-7-2 La compression
La compression est réalisée au moyen d’une comprimeuse semi alternative de marque

FROGERAIS au centre de recherche SAIDAL en utilisant des poingons ronds et plats avec
un diamétre de 12 mm. La masse des comprimés est gjustée a 1g +0,05g. La force de
compression est variable selon la poudre de dattes utilisée.
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V-2-7-3Caractérisation physique des comprimés obtenus
Les caractéristiques physiques étudiées (dureté, friabilité et temps de désintégration)

sont établit selon la pharmacopée européenne 2008.

|V-2-7-3-1Dimensions et poids des comprimés
Ladétermination du poids, épaisseur et diamétre des comprimés sont déterminés par

une balance analytique et un pied a coulisse automatique.

IV-2-7-3-2 Dureté
La dureté est mesurée par un durométre de type PHARMA TEST, dle détermine la

résistance a la rupture des comprimés mesurés par la force nécessaire pour provoquer leur
rupture par écrasement. L essai est réalisé sur 10 comprimés prélevés au hasard de chague
échantillon.

V-2-7-3-3 Friabilité
La friabilité des comprimés est déterminée sur 20 comprimes, prélevés au hasard, de

chague échantillon. Aprés un dépoussiérage minutieux, chague échantillon est pesé puis placé
dans un tambour du friabilimétre de type ERWEKA tournant a 25 rpm. Aprés 100 rotations,
I’échantillon est retiré du dispositif, ré-dépoussiéré et repesé. La friabilité est exprimée en

pourcentage de perte par rapport alamasseinitiale.

V-2-7-3-4 Temps de désintégration (délitement)
L’essai de délitement est réalisé sur six comprimés prélevée pour chague formulation

en utilisant | eau distillée comme milieu de désintégration a 37°C.

IV-2-7-3-5 Evaluation hédonique des comprimés élabor és

L analyse sensorielle est réalisé selon la procédure décrite par Dapledt.(2002). Dans
les épreuves d évauation hédonique, les échantillons (CPDE, CPDDP, C (PDE/EPFOC) et
C(PDDPL/EPFOC) sont présentés de fagon monadique et le sujet doit exprimer son avis
concernant leurs caractéres agréable sur une échelle de cotation de 0 a9 points (Figure 1V-10)
Le test est éudié sur 20 sujets, dans |'ensemble sont des éudiants et enseignants de

["université de Boumerdes.
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Vous recevez |"échantillon n°[ ]

Goutez —le et cochez |le numéro correspondant a votre impression :

1.

2.

3.

4.

9.

Extrémement désagréable
Trés désagréable
Désagréable
Assez désagréable
Ni désagréable ni agréable
Assez agréable
Agréable
Tresagréable

Extrémement agréable

FigurelV-10 : Exemple de questionnaire pour | évaluation hédonique (échelle de cotation).

IV-3- Analyse statistique
Les résultats sont donnés sous forme de Moyenne (3 répétitions) + Ecart-

type .L’analyse de la variance (ANOVA) est réalisée par le logiciel XLSTAT, I’intervalle de
confiance est de 95% (p<0,05).

47

—
| —



Chapitre V

Résultats et discussion



ChapitreV Résultats et discussion

V-1 Caractéristiques mor phologiques de la datte et desfeuillesd olivier

V-1-1 Caractéristiques morphologiques et lateneur en eau de la datte Mech-Degla
L es caractéristiques morphol ogiques de |a datte étudiée sont données dans le Tableau V-1

Tableau V-1 : Caractéristiques morphologiques de la datte Mech-Degla et lateneur en eau

Paramétres Valeurs moyennes
Couleur Jaune- marron
Consistance seche

Poids de la datte entiere 5,62+0,50 (g)
Poids de la pulpe 4,62+0,44 (g)
Poids de noyau 0,99+0,09 (g)
Longueur de ladatte 3,25+0,14 (cm)
Largeur de ladatte 1,51+0,14 (cm)
Longueur de noyau 2,39+0,3 (cm)
Largeur de noyau 0,73+0,06 (cm)
Rapport longueur/largeur 3,44%0, 27 (%)
Rapport pulpe /datte 84, 37+0, 29 (%)
Rapport noyau/datte 17, 651, 36 (%)
Rapport pul pe/noyau 4,69+0,43 (%)
Rapport longueur/largeur 2,18+0,26 (%)
Teneur en eau 14, 8310, 85 (%)

La couleur de la datte Mech-Degla (déterminée visuellement), varie du jaune au
marron. La consistance est un critére déterminant dans la qualité des aliments. Les dattes a
consistance molle sont plus appréciée al instar de la variété Deglet-Nour. La datte de variété
Mech-Degla étudiée présente une consistance seche ce qui explique son classement étant que

variété commune de faible valeur commerciale.

Le poids de la datte et de la pulpe sont |égerement inférieurs a ceux trouvés par Awad
(2006) et Chibane et al., (2007) pour la méme variété, les conditions climatiques et larégion

de larécolte peuvent étre al origine de cette différence.

Une datte est dite de qualité physique acceptable, selon Milligui et al. (1982) et
Acourene et al. (2001), s ele présente un poids supérieur a 6g, un poids de la pulpe
supérieur a 5g, une longueur et une largeur minimale de 3,5cm et 1,5cmrespectivement.
Conformément a ces criteres, la qualité physique de la datte étudiée est d° une quaité

meédiocre.

Les ratios noyau/datte et pulpe /noyau sont estimés a 17,64% et 4,68%, ce qu est en
accord avec les résultats trouvée par Chibane (2008) qui donne 17,21% et 4,8% pour la
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méme variété .Le rapport pulpe/datte qui est de 84,37%, est |égerement supérieur a celui
trouvé par Acourene et al. (2001) (82,45%) et Chibane et al. (2007) (82,77%).

La teneur en eau de la datte Meh-Degla présente une valeur proche de celle trouvée,
par Ait Ameur (2001) et Chibane (2008) qui sont respectivement de 15% et 14,7% pour la
méme variété.

V-1-2 Caractéristiques morphologiques et la teneur en eau desfeuillesd olivier

Les caractéristiques morphologiques et la teneur en eau des feuilles d olivier des

variétés Chetoui (FOC) et Oléastre (FOO) sont illustrées dans le Tableau V-2.

Tableau V-2 : Caractéristiques morphologiques et la teneur en eau des feuillesd olivier des
variétés Chetoui et Oléastre

Parameétres FOC FOO

Poids de lafeuille (g) 0,21+0,04% 0,10+0,02°
Longueur (cm) 6,85+0,8 2 4,19+0,34°
Largeur (cm) 1,81+0,25 2 1,62+0,26"
Rapport longueur/ largeur(%o) 3,86x0,77% 2,650+0,49
Teneur en eau 55,60+0,64 52,58+0,90

FOC : Feuillesd olivier de variété Chetoui, FOO : Feuillesd olivier de variété Oléastre . Toutes les valeurs
indiquées sont des moyennes de trois déterminations. Différentes lettres (a et b) indique la présence d'une
différence (P < 0,05).

Il est aisé de constater une différance significative (P<5%) entre les parameétres
physiques (poids, longueur et largeur) des feuilles d oliviers analysées (FOC et FOO). Ces
dernieres présentent respectivement des rapports longueur/largeur de 3,87 et 2,65%. La
différence dans la forme peut faciliter la distinction entre ces deux variétés. Aouidi et al.
(2011) ont avancé un rapport longueur/largeur (pour la variété tunisienne Chetoui) de 4,49%,
|égérement supérieur a celui gque nous avons trouvé pour la méme variété algérienne dans la

présente étude. Les conditions climatiques peuvent étre responsables de cette différence.

La PFOC présente une teneur en eau légerement supérieure a celle de PFOO.
Boudhrioua et al. (2008) ont données des teneurs comprises entre 50,96 et 55,99% pour les

variétés tunisiennes Chemlali, Chemchali, Zarrai et Chetoui.
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Comme |"eau est le principal constituant des feuilles fraiches (plus que la moiti€), et

afin d’éviter toutes altérations au cours de leurs stockage, un séchage devient donc impératif.

V-2 Etudedelacinétique de dé-sucrage de dattes
Les résultats de la cinétique de dé-sucrage des dattes sont présentés dans les Figures

V-letV-2.
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Figure V-1 : Cinétique de dé-sucrage des dattes M-D. Milieu d'immersion : eau de robinet
acidifiée avec lejusde citron pur (10%) a différentes températures.
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Figure V-2 : Cinétique de dé-sucrage des dattes M-D. Milieu dimmersion : eau derobinet ;
adifférentes températures.
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Au vue des Figures V-1 et V-2 on constate que le dé-sucrage des dattes atteint
I"équilibre a une valeur de “Brix oscillant entre 13,77-14,27 correspondant a un intervalle de

temps de 180 -360 mn pour les trois températures appliquées (30, 40 et 50°C).

V-2-1 Modéisation dela cinétique de dé-sucrage des dattes
On rappelle que quarte modeles, Peleg, Page, Fick et logarithmique, ont été utilisés

pour la modélisation de la cinétique de dé-sucrage des dattes dans les deux milieux

d immersion. Les résultats de la modélisation sont récapitulés dans le Tableau V-3.

Tableau V-3: Vaeurs des constantes des modéles appliqués et des quelques statistiques
d adéguation.

Eau acidifiée Eau non acidifiée
Modéles Paramétres | 30C 40°C 50 C 30C 40°C 50 C
Peleg k1 1,433 1,155 1,421 1,990 1,561 1,854
ko 0,073 0,070 0,066 0,079 0,075 0,071
R? 0,959 0,962 0,995 0,952 0,981 0,992
RMSD 0,600 0,500 0,197 0,528 0,362 0,183
E 0,298 0,211 0,036 0,360 0,130 0,060
Logarithmique |a 2,640 2,553 3,054 2,382 2,421 2,925
b -1,182 0,0096 -1,753 -1,131 | -0,467 -2,472
R? 0,993 0,959 0,991 0,981 0,991 0,983
RMSD 0,185 0,248 0,226 0,356 0,267 0,407
E 0,027 0,050 0,083 0,364 0,148 0,661
Page n 0,126 0,111 0,152 0,158 0,134 0,182
k -1,314 -1,458 -1,241 -1,065 | -1,249 -1,029
R? 0,936 0,933 0,905 0,913 0,908 0,891
RMSD 0,724 0,684 0,808 0,951 0,808 0,935
E 0,424 0,358 0,665 0,871 0,638 0,997
Fick Cs 13,642 14,184 15,128 | 12,642 | 13,333 | 14,045
K (x 107 3,748 4,304 3,076 3,144 3,602 2,734
R? 0,959 0,962 0,995 0,952 0,981 0,992
RMSD 0,600 0,500 0,197 0,528 0,362 0,183
E 0,298 0,211 0,036 0,361 0,130 0,060

Extraction acide : extraction avec | eau acidifiée par le jusde citron a10% et | extraction aqueuse : extraction avec | eau de robinet.
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La représentation simultanée de courbes de dé-sucrage expérimentales et théorique
(prédites par les modeles) a différentes températures est illustrée par les Figures données en
Annexelll sauf lapremiere (Figure V-3), présentéeici atitreindicatif.

C(CBrix) —o—Cexp —m—Cpeleg C Page Clog #— CFick
18 ~

16 -
14
12
10

o N B O

0 50 100 150 200 250 300 350 400
Temps (min)

Figure V-3: Représentation simultanée des courbes de dé-sucrage expérimental es et
théorique (prédites par les modéles) a 30°C.
La modélisation de la cinétique de désucrage a 30, 40 et 50°C montre que

|"adéquation des model es est fonction de la température.

Le modele Logarithmique est le plus convenable pour la description de la cinétique de
dé-sucrage 30°C (R?= 0,993) et 4 40 °C (R?=0,991) dans le cas de | extraction acide et
aqueuse respectivement. Tandis que les modeles de Peleg et Fick donnent des résultats
satisfaisants & 50°C (R* > 0,99 pour les deux modéles) pour les deux types de solutions
d'immersions utilisées. Apparemment Page parait comme étant le modéle le moins adéquat
(0,90<R?<0,94).

Nos résultats sont conformes a ceux trouves par Jokic et al. (2010) et relatifs a la
bonne adéquation (R* =0,99) du modéle de Peleg appliqué a I'extraction des polyphénols
totaux de soja.

V-2-1-1 Energie d activation liée au processus de dé-sucrage
En se basant sur la loi d Arrhenius, les constante de vitesse ains que | énergie

d activation relative au processus de dé-sucrage sont présentées dans les Tableau V-4 et
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Tableau-V-5. Il convient de souligner que les constantes de vitesse sont calculées a partir de

ladeuxiémeloi de Fick.

Tableau V-4: Quelques données de cinétique de dé-sucrage dans le cas de |

extraction acide (effet de température).

T(C) |K (*Brix/min) |E.(Kj’K/mol) |Ko(°Brix/min) | R?

30 0,0113
40 0,0132 28,90 448,94 0,883
50 0,0231

Tableau V-5 : Quelques données de cinétique de dé-sucrage dansle casdel” extraction

agueuse.
T(°C) K (°Brix/min) | Ea (Kj’K/mol) | Ko(°Brix/min) | R?
30 0,0142
26,27
40 0,0162 1014,85 0,892
50 0,0272

Comparée a celle de |"extraction acide, la vitesse de dé-sucrage dans | 'eau est plus
élevée quelque soit la température appliquée. La différence observée peut étre attribuée a
I"impact du milieu d’'immersion sur la texture du tissus fruitier. Le milieu acide favorise le
raffermissement de la matrice alimentaire (coupeaux de dattes) grace a la réorganisation des

macromol écules elle-méme sensibles aux conditions du milieu (pH, force ionique....).

L équation d Arrhenius décrit assez convenablement | effet de la température sur la
vitesse de dé-sucrage. L énergie d activation dans le cas de | extraction acide est supérieure a
celle trouvée dans le cas de | eau. Danstous les cas, les énergies d activation trouvées sont
en concordance avec celles (6,34 - 34,21kj/mol) communiquées Khan et al. (2010)
concernant | extraction des polyphenols a partir de la pelure d orange (par ultrason et
méthode conventionnelle) ainsi que celle (31,76kj) rapportée dans | éude de Berrutie et al.

(2009) concernant la diffusion de | humidité des carottes.

Malgré un meilleur rendement d extraction dans | eau, cette méthode n'est pas
adaptée aux objectifs de la présente éude. En effet, les implications suivantes

sont arelever :
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» laformation d'une gelée a 50°C (Figure V- 4) ;

» complication de la séparation des deux phases solide (datte désirée) et liquide
(jus qui n"est pas le but recherché mais reste avaloriser) ;

» Dédlitement du tissu végétal ce qui entraine une complication de |'éape de
récupération de la masse fruitiere destinée a produire des poudres puis des

comprimes.

» Altération de la couleur (s'explique par le brunissement enzymatique) (Figure
V-4).

Figure V-4 : Différance de couleur desdeux solutionsd extraction a50°C apres 180min :
A -eau acidifié et B- eau.

V-3 Caractérisations physicochimique des différentes poudres de dattes obtenues
LaFigureV-5illustre des photographies des poudres de dattes obtenues a différents
degrés de dé-sucrage. Les caractéristiques physicochimiques de ces derniéres sont illustrées

dansle Tableau V-6.

Figure V-5: Photographies des poudres de dattes obtenues :

A- PDE, B- PDDP1, C- PDDP2, D- PDDT.
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Tableau V-6 : Caractéristiques physicochimiques des poudres de dattes.

Paramétres PDE PDDP1 PDDP2 PDDT
Teneur en eau (%) 525+0,05°  503+0,08° 9,77+0,23* 9,62+1,64°
pH 525+0,03*  4,64+0,017° 3,51+0,02° 3,48+0,01°

°Brix 75,83+0,06°  64,16+0,06° 29,16+0,06° 5,00+0,00"
Aciditétitrable (%) 0,83+0,29°  1,08+0,15° 2,83+0,29* 2,75+0,25
Matiére grasse (%) 0,1+0,10 0,19+0,13  0,65+0,31  0,70+0,21
Protéines (%) 0,43+0,06°  0,31x0,06° 0,29+0,04" 0,27+0,06"
Taux des cendres(%) 1,90+0,08  1,73+0,09° 1,66+0,08° 1,20+0,42°
Minéraux (mg/100g)

Na 231,7 370,1 353,9 651,8

K 4714 4241 414,1 17,37

Mg 43,6 107,7 120,4 18,7

Ca 182,5 168,7 163,7 97,7

Cu 0,25 0,74 0,76 1,02
PPT (g egAG/100g) 137+0,08  2,68+019° 3,13+0,31* 0,42+0,19°
FL (geqQ/100g) 0,05+0,01*  0,66+0,06° 1,46+0,19° 2,11+140°
PR (gegBHT/100g) 1,13+0,05°  1,88+0,03° 2,92+0,07* 0,79+0,05"

PDE : poudre de datte entiére, PDDPL : Poudre de datte partiellement dé-sucrée 1 ; PDDP2 : Poudre
partiellement dé-sucrée 2 ; PDDT : Poudre dé-sucrée totalement. Toutes |es valeurs indiquées sont des
moyennes de trois déterminations. Différentes lettres (a et b) indique la présence d une différence (P < 0,05).

V-3-1 Teneur en eau

Généralement, afin de garantir une meilleure conservation des poudres aimentaires, il
est préconise d’avoir une faible teneur en eau. Les résultats trouvés, pour les quatre poudres
de dattes, sont compris entre 5 et 10%. Ces vaeurs sont conforme a celles trouvés pour
d autres types de poudres alimentaires : poudre de lait (4,6%), thé (6,6%) et farine (12,6%)
(Teunou et al., 1999), ceufs (6,6) et sucre (12,6) (Melcion et llari, 2003).

La forte capacité de rétention d’eau des coupeaux de dattes, au cours du dé-sucrage,
rend le processus de séchage lent et délicat. Le Tableau V-4 résume les durées de séchage

des coupeaux de dattes.

Tableau V-7 : Durée de sechage des coupeaux de dattes.

poudres | Temps de séchage (h)
PDE 72
PDDP1 120
PDDP2 48
PDDT 6

[l convient de rappeler que dans le cas dela PDDT, les coupeaux de dattes sont soumis a

un essorage ce qui justifier la courte durée de séchage.
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Il est a noter que I’état des coupeaux de dattes, en particulier dans le casde PDDP1, a
lafin de séchage est caoutchouteux. Ceci est i€ au phénomeéne de transition vitreuse (voir
partie V-4-7).

V-3-2 °Brix

Selon le degré de dé-sucrage, il y’a une différence significative entre les°Brix des
poudres de dattes obtenues: PDE (75,83%), PDDP1 (64,16%), PDDP2 (29,16%) et PDDT
(5%).

Les matieres solubles (75,83%) de la poudre de dattes entiere (PDE) sont constituées
principalement du saccharose, glucose et fructose comme a été rapporté par Baliga et al.
(2011) et Noui. (2007) pour le fruit entier. La datte, a notre connaissance, est le fruit le plus
sucré qui puisse exister. En effet, la plupart des fruits présentent des teneurs inférieures a 30%
: 6-10 % pour quelques cultivars de fraises (Voca et al., 2008 ; Mosquera et al., 2011), 22.7-
27.2% pour les figues (Polat et Caliskan, 2008), 8% pour la mangue (Jha et al., 2006) et 18
% pour les bananes (Carrefio et al., 2003).

V-3-3 pH

Le dé-sucrage réalisé avec une eau acidifiée, au jus de citron, a induit des variations
significatives dans les pH des poudres de dattes produites: 5,25 (PDE), 4,64 (PDDPL), 3,51
(PDDP2) et 3,48 (PDDT). Cet abaissement du pH est a I’origine des composés acides

apportés par la solution d’immersion et qui sont, en plus, concentrés sous I’effet du séchage.

Le pH de PDE est |égérement acide, et est comparable a celui trouvé par Chibane et
al. (2007) pour la datte fraiche de la méme variété (5,75). Selon Besbes et al. (2009), le pH
des variétés tunisiennes Allig, DegletNour et Kentichise situe entre 5,63 et 5,79.

Les poudres dé-sucrées présentent des pH proches de ceux donnés pour plusieurs fruits
en particulier le Citron (3,9) selon Lario et al.(2004) et la fraise(3,71) selon Mosquera et
al.(2011).

V 3-4 Aciditétitrable
L’acidité titrable des poudres de dattes obtenues varient entre 0,83 et 2,83 % (tableau-

4).Corrélation négative (R*> = 0,88) entre le °Brix et I’acidité titrable est & mentionner

(Annexel).
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Pour assurer un godt agréable a la poudre de dattes dé-sucrée, il est judicieux de
prendre en considération, au cours du processus de dé-sucrage, le rapport sucre/acide. Ce
dernier étant un paramétre important dans I’évaluation de la qualité des fruits (Voca et al.,
2008).

V-3-5Matiéregrasse
La teneur en matiére grasse des quatre poudres analysées est faible, elle oscille entre

0,1 et 0,7%. Elle est proportionnelle au degré de dé-sucrage. La PDE présente la plus faible
teneur, la PDDT, quant a elle, présente une teneur sept fois plus supérieur a celle de la

premiére poudre.

Il est évident que les dattes ne constituent pas une source intéressante en matiere
grasse. Elles renferment, en général, pour les variétés du monde arabe, des teneurs qui
s’étendent entre 0,1 et 1,4% (El Arem et al., 2011 ; Baligaet al.,2011).

V-3-6 Teneur en protéines solubles
Les teneurs en protéines solubles des poudres de dattes anal ysées sont comprises entre

0,27 et 0,43 %, la PDE éant celle qui présente la valeur la plus élevée. Les poudres allégées
ne présentent pas une différence significative pour cet indice. Ainsi, le dé-sucrage (lessivage)
induit, par entrainement dans la solution d’extraction, un appauvrissement des poudres de

dattes en en protéines solubles.

V-3-7 Taux de cendres et éléments minéraux
Comme le montre le Tableau V-6, le taux de cendres des poudres de dattes anal ysées

oscille entre 1,2 et 1,9%. A I’exception de la PDDT qui présente la plus faible teneur (1,2%),
due essentiellement a I’essorage appliqué, il n’y a pas de différence significative entre les
autres poudres de dattes.

Le taux de cendres de PDE est en accord avec ceux donnés par Chibane et al. (2007)
pour laméme variété (2%) et Besbes et al. (2009) pour les variétés Allig (1,98%) et Kentichi
(1,2 %).

La quantification des ééments minéraux dans les poudres de dattes produites a révélé
la prédominance du potassium dans la PDE, PDDPL et PDDP2 et le sodium dans la PDDT.

Il est anoter que | extraction des sucres par la solution de jus de citron est suivi par un

enrichissement des poudres de dattes en sodium (231,7 a 651,81mg/100g), cuivre (0,25 a1,02
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mg/100g) et potassium (43,6 a 120,4mg/100g) sauf
diminutions restent

PDDP2, mais remarquable dans la PDDT ce qui confirme la teneur faible en cendres dans

cette derniére.

la PDDT (18,7mg/100g). Ces
légéres en potassium et calcium dans le cas de la PDE, PDDP1 et

Tableau V-8 : Eléments minéraux de quelques variétés de dattes.

Eléments minéraux Teneurs (mg/100g) Variété de dattes Référence
231,7 Mech-Degla Présente étude

Na 34 Méme variété Chibane,2008
30 Méme variété Boutaida,2004
1-261 Pays arabe Balligaet a., 2010
54,7 Khalas Ismail et al.,2008
478,2 Barhee

Ca 182,5 Méme variété Présente étude
231 Méme variété Chibane, 2008
48,2-56,2 Emmaratienne Al Hooti et al., 1997
5-206 Pays arabe Balligaet a,. 2011

K 4714 Mech-Degla Présente étude
603-724 OmanienneEmmaratienne | Al Farsi et al., 2005a
402,8-652,1 Méme variété Al Hooti et a., 1997
678 Pays arabe Chibane, 2008
345-1287 Khalas Balligaet a,. 2011
289,1 Barhee Ismail et a.,2008
478,2

Mg 43,6 MechDegla Présente étude
31-150 Pays arabe Baligaet a,. 2011
58,4 Khalas Ismail et a., 2008
62,5 Barhee

Cu 0,25 Mech-Degla Présente étude
0,01-0,8 Pays arabe Balligaet a., 2011

V-3-8 Composes antioxydants

La teneur en composés antioxydants, polyphénols totaux (PPT) et flavonoides (FL),

des poudres de dattes analysées sont récapitulées dans | histogramme de la Figure V-6.

C(g/100q) = PPT mFL
3 -
2,5 -
> -
1,5 -
1 -
0,5 -
0 . . .
PDE PDDP1  PDDP2 PDDT

Figure V-6: Composeés antioxydants des poudres de dattes obtenues.
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La datte est riche en composés phénoliques, caroténoides, anthocyanines et
flavonoides, qui contribuent considérablement aux propriétés organoleptiques et
nutritionnelles de ce fruit (Baliga et al,.2011).

La Figure V-6 montre, a I’exception des polyphénols dans le cas de PDDT, qu’il
existe une corrélation positive entre lesteneurs en composés antioxydants et e degré de dé-
sucrage. Ce dernier induit une perte considérable en composés solubles (sucres) d’une part, et
une concentration des composés bioactifs d’autre part. En ce qui concerne la PDDT,
I’essorage a réduit, comparativement & la PDE, de sept fois la teneur en polyphénols. Ce
résultat nous amene a conclure que les polyphénols de ce fruit sont hydrosolubles mais leurs
diffusion est lente comparés aux sucres. Par contre, les flavonoides s’averent moins

hydrosoluble ce qui explique leurs concentrations sous I’effet de I’essorage.

La teneur en polyphénols de la PDE est |égérement inferieure a celle donnée par
Djouab. (2007) pour la méme variété fraiche (1,97%), mais nettement supérieur a celles
trouvées par Mansouri et al. (2005), Besbes et al. (2009) et Biglari et al. (2008)
respectivement pour les variétés algériennes (Tazizaout, Ougherouss, Akerbouche, Tazerzait,
Tafiziouine, Deglet-Nour et Tantbouchte), tunisiennes (Allig, Kentichi et DegletNours) et
iraniennes (kharak). Mais reste en accord avec ceux trouvés par Khalil et al. (2002) qui cite
des valeurs oscillant entre 1,8 et 2,35% de polyphenols totaux pour lavariété Siwi et Amhat.
L “augmentation significative en polyphénols de la PDE, comparativement a la datte fraiche,
peut trouver son origine dans la dégradation des tannins et la maturation des enzymes de
dégradation au cours de séchage (Baliga et al., 2011). Lateneur en flavonoides, cas de PDE,
est [égerement inferieur celle apportée par Chibane (2008) pour la variété Mech-Degla et qui
est de 0,069%. Biglari et al. (2008), quant a eux, ont trouvé des teneurs oscillant entre 0,016
et 0,047% pour quelques variétés iraniennes (Jiroft, Bam Kabkab, Honey, Sahroon, Piarom,
Zahediet Kharak).

V.3.9 Pouvoir réducteur
L'analyse du pouvoir réducteur consiste en la mesure de I’augmentation de I’absorbance

desionsferrique (Fe*) formés par I’oxydation des ions ferreux (Fe™).

Comme le montre le Tableau V-6, la différence entre les pouvoirs réducteurs des quatre
poudres de dattes est significative, la PDDP2 étant celle qui présente lavaleur la plus élevée
(2,929/100g (BHT). Auss, il est aisé de constater que cet indice est proportionnel a la

guantité de polyphénols présente.
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V-4 Caractérisation physique des poudr es de dattes

Les propriétés physiques et thermiques des poudres de dattes obtenues a différents

degrés de dé-sucrages ont données respectivement dans les Tableaux V-9 et V-10.

Tableau V-9 : Caractéristiques physiques des poudres de dattes.

Poudres po(kg/m?) Hygroscopicité (%) | Anglederepos (°)
PDE 617,57+8,82° 10,40+1,67 27,47+2,14°
PDDP1 737,62+13,47% 18,83+1,10 23,8+1,54%
PDDP2 724,43+10,08% 10,67+0,51 28,96+4,34°
PDDT 623,71%30,65 10,46+0,37 28,10+0,8

V-4-1 Masse volumique
La masse volumique des poudres alimentaires dépend de nombreux facteurs,

essentiellement : I’état de surface, la taille, la forme, I’arrangement et la distribution des
particules (Melcion et Ilari, 2003).

La PDE et la PDDT présentent les plus faibles masses volumiques avec absence de
différence significative (p<0,5). La structure poreuse de la premiére (voir MEB en Figure V-
9) justifie le résultat trouvé. La seconde, quant a elle, est appauvrie en sucres (glucose,
fructose et saccharose...) et devient plus riche en matiéres fibreuse connues pour leur faible
densité.

Les résultats montrent une corrélation positive entre la masse volumique et le degré
de dé-sucrage, ce qui peut étre attribué aux dimensions réduites des particules des poudres
allégées en sucres (Sablani et al.,2008). La masse volumique de quelques poudres

alimentaires : lait en poudre (593 kg/m®), thé (913 kg/m®) et farine (695 kg/m®)(Teunou et
al.,1999) .
V-4-2 Anglederepos

L angle de repos est I un des paramétre qui sert a évaluer | aptitude a | écoulement
des poudres au cours des processus technologiques(Melcion et Ilari, 2003 ;Zhang €t al.,

2009 ; Gallo et al., 2011).Selon Gallo et al.(2011), en fonction de I’angle de repos (a),

I’écoulement des poudres est :

- excellent (25°<a<30°) ;
- bon (31°<0<35°) ;
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- moyen (36°<0<40°) ;
- mauvais (a= 41°).

Wang et al. (2006) et Zang et al. (2009), quant a eux, suggérent pour garantir un meilleur

écoulement d une poudre alimentaire d avoir un angle de repos inferieur a 40.

L’angle de repos des poudres de dattes analysées oscille entre 23,8° et 28,9° (Tableau
V-9) sans observer de différence significative entre les valeurs trouvées. Comme a <307,
|”écoulement de ces poudres est donc excellent et cela malgré les teneurs éevées en sucre
(cas de PDE, PDDP1 et PDDP2). Teunou et al. (1999) ont trouvé des angles de repos de

I’ordre de 45°et52° pour lelait en poudre et |afarine respectivement.

V-4-3 Hygroscopicité
La structure amorphe et la présence de quantités éevées en sucres a faible poids

moléculaire, rendent la poudre de dattes plus hygroscopique (Sablani et al., 2008).Selon ce
dernier, il est possible de réduire I’hygroscopicité des poudres de dattes en y incorporant des
malto-dextrines (DEG6).
L "hygroscopicité des poudres obtenues varie entre 10,4 % et 18,83% (Tableau V-9).

La PDE présente, méme si sateneur en sucre est la plus élevée, la plus faible hygroscopicité.
La présence de polysaccarides non hydrolysés et une structure cellulaire plus préservee, en
comparaison avec les autres poudres (PDDP1, PDDP2 et PDDT), peuvent justifier ce
résultat. En ce qui concerne les autres poudres, les résultats nous paraissent logiques, c’est-a
dire que I’hygroscopicité est d’autant plus réduite quand le taux d’élimination des sucres est

important.

V-4-4 Granulométrie
Les mesures granulométriques, donnant des courbes de distribution des tailles des

particules, des poudres sont primordiales dans I’explication de leurs comportements (Melcion
et Ilari, 2003). Selon ces mémes auteurs, la taille des particules influe considérablement sur

les propriétés de la poudre :

» Une talle élevée favorise |"augmentation de : la vitesse limite de chute, la
force d'adhésion entre deux particules, |"écoulement et la mouillabilité des
poudres.

» Une diminution de la taille, quant a elle, augmente: la surface spécifique,
| "homogénéité et la porosité de la poudre.

62

—
| —



ChapitreV Résultats et discussion

Les caractéristiques des particules et la surface spécifiqgue des poudres de dattes
déterminées par I’analyse granulométrique a diffraction laser sont illustrées dans le Tableau
V-10. LaFigure V-16 illustre la distribution des particules en fonction de leurs diametres.

Tableau V-10 : Caractéristiques des particules des poudres de dattes obtenues.

Poudres | D(0,1) um | D(0,5) um | D(0,9) um Span Surface spécifique (m?/g)
PDE 30,37 182,51 374,91 1,89 0,09
PDDP1 27,69 168,46 371,65 2,04 0,09
PDDP2 36,15 292,23 533,03 1,70 0,07
PDDT 64,44 247,33 478,68 1,68 0,05

PDE : poudre de datte entiére, PDDPL : Poudre de datte partiellement dé-sucrée 1 ; PDDP2 : Poudre

partiellement dé-sucrée 2 ; PDDT : Poudre désucrée totalement :Span=polydispercité.

1<

10
8
S
o B
S
=
K
2
0
0,1 1 n 1nn 1000 3000
Diamétr e des particules(um)
— PDE — PDDP2
— PDDP —  PDDT

Figure V-7: Distribution des particules en fonction de diametre.

La dimension des particules de la PDE est comparable a celle évoquée par Adiba et
al. (2010) pour la poudre de dattes de la méme variété Mech-Degla (182,50um). Les
diamétres moyens quelques poudres alimentaire: farine (73um), lait en poudre (197 um) et
thé (25 um) Teunou et al. (1999).

Sedon Zhang et al. (2009), un span faible indique une étroite distribution des
diamétres des particules et la poudre est ainsi plus uniforme. La PDDT présente la plus faible
valeur de span (1,6) ; cela est probablement dd, suite a I’importante élimination des sucres, a
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la facilité du broyage comparativement aux autres poudres. Sur le plan pratique, nous avons
constaté que les poudres obtenues avec un broyage délicat présentent une valeur de span plus

7z

élevée.
V 4-5 Morphologie par MEB

L "analyse de la microstructure des particules des poudres de dattes de la variété Mech-
Degla a différents degrés de dé-sucrage, est représentée sur un plan tridimensionnel au moyen
d’'un microscope a balayage électronique (MEB). L aspect de la surface des particules de
PDE, PDDPL1 et PDDP2 sont illustrées respectivement dans les Figures V-8, V-9 et V-10
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Figure V-9 : Microscopie électronique a balayage de PDDPL.
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FigureV-10 : Microscopie électronique a balayage de PDDP2.

L’ensemble des poudres de dattes analysees présentent des structures amorphes
(absence de cristaux). Comme le montre la Figure V-8, la PDE présente des particules plus
dispersées avec une surface de structure irréguliere renfermant des pores. La surface de ces
particules montre un aspect qui se rapproche de celui d’une rose de sable. Tandis que pour les
autres poudres (Figures V-9 et V-10), la surface est plus uniforme, plus compacte et
pratiquement dépourvue de pores. La rugosité et I’hétérogénéité des particules sont

occasionnées par le broyage des coupeaux de dattes séchées.

Concernant la PDE, les coupeaux de dattes sont soumis a un séchage direct permettant
ainsi une élimination de I’eau sous forme de vapeur tout en sauvegardant I’organisation
cellulaire. C'est ce qui permet de les rendre plus poreux. Par contre, les coupeaux soumis a
un désucrage préalable subissent des changements plus complexes; il devient en
consequence délicat de prévoir | état de lasurface apres transformation en poudre.

V-4-6 Capacité derétention d eau (CRE)
La capacité de rétention d'eau est une propriété importante de point de vue

technologique pour les poudres alimentaires. Autrement dit, elle renseigne sur | aptitude
d'une poudre a retenir |'eau une fois soumise a une force externe de centrifugation ou de
compression. Elle comprend la somme de: I’eau liée et I’eau emprisonnée physiquement
(Vazquez-Ovando et al., 2009) . Cette propriété est liée a la composition chimique et ala
structure physique des polysaccharides.

Lacinétique de rétention d eau de PDE et PDDT a différentes températures (35,45 et
55°C) sont présentées respectivement dansles FiguresV-11 et V-12,
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—o—45 35 —a—55

FigureV-11: Cinétigue de CRE de la poudre de datte entiére a trois températures différentes
(30,40 et 50°C).
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FigureV-12: Cinétique de CRE la poudre de datte dé-sucrée totalement a trois températures
différentes (30,40 et 50°C).

Auvu desFiguresV-1let V-12, il est possible de tirer les points suivants :

- La capacité de rétention d’eau de la PDDT est de cing fois supérieure a celle de la

PDE. lafaible CRE de cette derniére est due aux pertes en matieres soluble (sucre) qui
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accompagne I’absorption d’eau. Nous rappelons que la PDE renferme dans sa
composition environ 76 % de matiéres solubles contre seulement 5% dans le cas de
PDDT. Notre résultat est en accord avec celui de Viuda-Martos et al. (2011) qui ont
supposé gque | augmentation de CRE au cours du lavage de la grenadine entiére est due
aladisparition (élimination) des sucres;

- Pour les deux poudres, il est aisé de constater que la majore partie d’eau est absorbée
au bout des 10 premiéres minutes ;

- L’augmentation de la température a un effet favorable sur la CRE., et cet effet est plus

prononceée dans le casde laPDDT.

Zhang et al, (2009) ont démontré que I’augmentation des dimensions des particules, cas
de poudre du fruit de Koehne (Chaenomelessinensis), améliore la CRE. Dans la présente
étude, les diamétres moyen des particules de PDE et PDDT sont respectivement de:
182,50um et 247,32um.

Les fibres diététiques solubles (pectine et gomme) possedent une CRE importante

comparant aux fibres cellulosiques Elleuche et al.(2008).

La CRE de la PDDT est proche de celle des fibres de dattes trouvées par Elleuche et
al.(2008) pour les variétés Deglet-Nour (15,450/g ) et Allig (15,909 /g), mais supérieure a
celle delacellulose commerciale (12,4g/g) (Hassen et al . ,2011).

Elleuch et al., (2008) et Sanchez-Zapata (2011) recommandent [I’utilisation des
concentrés de fibres de dattes, dotées d’une CRE élevée, comme ingrédient fonctionnel dans
de nombreuses formulations alimentaires, un stabilisateur des produits a haute teneur en
matiere grasse, modifié latexture et la viscosité des produits formulés et en particulier afin

d’éviter le phénomene de synérése. Vu sa CRE élevée, laPDDT peut aussi jouer ce role.

V -4-7 Température delatransition thermique (Tg) par DSC/ATG

La température de transition vitreuse est une propriété caractéristique des produits
amorphes qui passent de I’état vitreux a I’état caoutchouteux (Bhandari et Howes, 1999).
Cette transition induit une modification des propriétés physiques, mécaniques, éectriques et
thermiques du matériau (Rahman et al., 1999).
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La Figure V-13 présente les thérmogramme DSC des poudres de dattes analysées : le

flux thermique (MW/mg) en fonction de latempérature (°C).
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FigureV-13: Thérmogramme DSC des poudres de dattes obtenues.

Latempérature de transition vitreuse (Ty) des poudres de dattes anal ysées oscille entre

50,7 et 58,6°C (Figure V-14 et Tableau V-11) avec des pertes en masse variant de 2,61 et

7,61% (Tableau-11 et Annexe V). La T4 est proportionnelle a la perte de masse enregistrée

et inversement proportionnelle aux °Brix comme indiqué sur le Tableau V-11. L’eau €t les

sucres jouent le rdled'un agents plastifiant, ce qui prédite le comportement de la poudre

del état vitreux a I"état  caoutchouteux(Sablani et al.,2008).

Tableau V-11: Comparaison entre les résultats de la DSC (perte de masse et température de

latransition vitreuse), lateneur en eau et °Brix des poudres de dattes obtenues.

Poudres Humidité (%) Perte de masse (%) T4 (°C) °Brix
PDE 5,25 343 50,7 75,83
PDDP1 5,03 2,61 53,7 64,16
PDDP2 9,77 6,33 58,6 29,16
PDDT 9,62 7,61 57,4 5,00

Il est asignalé quelaTy de glucose, fructose et saccharose sont comprises entre 5 -
62°C. (Bhandari et Howes, 1999 ; Boonyai et al., 2004 ; Djantou et al., 2011).
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Le mottage des poudres est observe lorsque la température de la production ou de
conditionnement de la poudre devient supérieure ala T4 (Sablani et al., 2008).

Les études de Rahman et al. (2004), montrent une T4 de 63,8 et 57,4°C pour les
variétés de dattes Khalas et Barni respectivement. Leon-Martinez et al. (2010) ont prouvés

une relation négative entre 1aT, et hygroscopicité des poudres.

V-5 Caractérisations physicochimique desfeuillesd olivier desdeux variétéset leurs
extrait aqueux lyophilisé
La Figure V-14 illustre les photographies des extraits aqueux lyophilisés des feuilles

doliviers de deux variétés Chetoui et Oléastre (PEFOC et PEFOO).L ensemble des
caractéristiques physicochimiques des poudres et des extraits aqueux lyophilisés de ces

feuilles sont présentées dansle Tableau V-12.

Figure V-14 : Photographie de | extrait agueux lyophilisé dela PFOC (A) et PFOO (B).

Tableau V-12: Caractéristiques physicochimiques des poudres et des extraits agqueux
Iyophilisés des feuilles d’olivier des variétés Chetoui et Oléastre.

parametres PFOC PFOO EPFOC EPFOO
Teneur en eau (g/100g) 4,47+0,53  4,84+0,45 0,91+0,02 0,61+0,03
Taux des cendres (g/100g) 6,22+0,17  7,28+0,27 6,810,71 9,6+0,80
pH 5,67+0,005 5,64+0,01 5,62+0,005 5,65+0,005
Aciditétitrable (g/100g d'AA) 2,17+0,29  2,67+0,29 10,83+0,44 11,67+1,44
Matiére grasse (g/100g) 5,02+0,28 3,42+0,21 - -

Minéraux (mg/100g)

Na 266,8 378,2 182,8 121,09

K 629,7 478,7 652,9 448,04

Ca 945 1080 308,2 2275

Mg 121,6 102 80,9 133,55

Cu 3,89 5,14 2,38 2,95

Zn - - 4,46 2,61
Composés bioactifs (/100g)

PPT (geq d°AG) 4,65+0,13  3,49+0,03 15,40£0,36  14,10+0,35
FL (geq de Qu) 451+0,10  3,27+0,06 13,84+0,45 10,77+0,52
oleuropeine (g) 9,76 - - -
oleuropeine (g) (extraction aqueuse) 5,68 - 28,67+1,03 27,36+0,92
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PPT : Polyphénols, FL : Flavonoides. Toutes les valeurs indiquées sont des moyennes de trois déterminations(t). Moyennes

avec différentes |ettres (a et b) sont sensiblement différentes (P < 0,05).

V-5-1 Teneur en eau
Les teneurs en eau des poudres analysées sont faibles, en particulier dans le cas de

celles obtenues par lyophilisation (<1%). Ces derniéres nécessitent, en raison de leurs
grandes hygroscopicités, une conservation a I’abri de I’humidité. Dans le cas contraire, elles
deviennent des masses dures et tres collantes. Selon Génin et Reng(1995), la lyophilisation
permet de réduire la teneur en eau jusqu’a 0,5%. Boudhrioua et al.(2008) ont arrivé a des

humidités inférieures a 1,2% dans le cas de séchage des feuilles d’olivier par IR.

La durée de | obtention de I'extrait aqueux sous forme de poudre par lyophilisation
est de 7 jours.

V-5-2 Taux descendres et ééments minéraux
Les poudres analysées révelent des taux de cendres importants oscillant entre 6,22%-

9,60%. Donc, elles constituent des sources intéressantes en ééments minéraux et en
particulier en: K, Ca, Na et Mg. Boudhrioua et al. (2009) ont évoqué des teneurs variant
entre 2,86 et 4,45% (MF) pour les variétés tunisiennes: Chemlali, Chetoui, Chemchali et
Zarraz.

V-5-3 pH et Acidité
Les poudres anal ysées présentent des pH, pratiquement identiques, |égérement acides

(5,6). Par contre leurs acidités sont tres différentes. Les extraits lyophilisés (EPFOC et
EPFOOQ) présentent des acidités cing fois supérieures a celles trouvées pour les poudres PFOC
et PFOO. L’acidité élevée des extraits lyophilisés rend leurs ingestions directes désagréables
ce qui, a cet effet, nécessite leurs incorporation dans une matrice sucrée, poudre de dattes, afin
d’avoir un rapport acide/sucre acceptable, d’une part, et de masquer I’amertume accrue

d’autre part.

V-5-4 Matiéregrasse
Les poudres PFOC et PFOO sont, comparé a I’olive, pauvres en matiére grasse (<5%).

Soni et al.(2006) estiment la teneur des lipides dans | olive de 20-30%.Gar cia et al.2006)
et Boudhrioua et al.(2009)évoquent des teneurs de I’ordre de 1,05a 1,30% (MF) sont de
Chemlali (1,05%), Chetoui (1,23%), Chemchali (1,16%)et Zarraz (1,30) a | état fraiche.
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V- 5-5-Composés bioactifs

Lesfeuillesd olivier, en plus de leurs abondance, renferment des quantités appréciables
en composeés bioactifs (sécoiridoides, flavonoides, acides phénoliques...etc.)(Laguerre et
al,, 2009). Elles sont utilistes comme additifs dans |industrie agroalimentaire,
pharmaceutique et cosmétique (Lee et al., 2009).

La PFOC présente une teneur en PPT et FL |égerement inférieure a celle trouvée pour
PFOO Par contre, elles sont de quatre fois supérieure dans les extraits agueux lyophilisés.

Les résultats trouves sont en accord avec ceux donnés par Boudhrihoua et al.
(2009) qui citent des valeurs oscillant de 2,32 et 4,05g egAC/100g pour les variétés:
Chemlali Chetoui, Chemchali, Zarrazi séchés a40°C aprés blanchiment.

Altiok et al. (2008) et Lee et al. (2009) ont trouvé, pour les feuilles d olivier, des
teneurs en PPT respectivement de I’ordre  148mgegAT /g (80% éthanol) et 9,38 mg eq AT/g
(70% éthanol).Le rendement théorique maximal des polyphénols totaux des légumes et
plantes médicinales est estimée a 250,2+76,8 mg/100g M.S tel que rapporté par Hayes et al.
(2011). Des études récentes suggerent que les feuilles d olivier sont une source appréciable en
composés phénoliques bioactifs comparativement a I'huile (0,001-0,0053%) (Caponio et al.,
2001 ; Allalout et al., 2009), et aux olives de (1,8%) (Lalas et al., 2011). La teneur en
flavonoides selon L ee et al. (2009) est de58mg egNaringin/g.

Les PPT et les flavonoides des feuilles d’olivier, connues pour leurs activités
biologiques diverses, sont responsable des actions pharmacologiques (L ee et al., 2009).

Selon Boudhrihoua et al. (2009) le blanchiment, le séchage et la durée du stockage
des feuilles d oliviers favorise | augmentation des composés bioactifs (polyphenols totaux,
flavonoides, acide ascorbique...) ce qui rend leurs | utilisation sous forme de poudre dans la

thérapeutique et la cosmétique utile.

V-5-6- Teneur en oleuropeine

V-5-6-1-Etude de | extraction d Oleuropeine a partir dela poudre desfeuillesd olivier
delavariéeé Chetoui
Dans | extraction des composes bioactifs des plantes, un choix judicieux du solvant

doit permettre des rendements élevés tout en évitant tout effet néfaste lors de I’utilisation des
extraits obtenus (Altiok et al., 2008).
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L’ histogramme de la Figure V-15 récapitule les résultats de | étude de | extraction hydro
alcoolique de | oleuropeine a partir de PFOC.
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Figure V-15: Etude de | extraction hydro alcooligue de | oleuropeine a partir de PFOC.

Tel qu’illustré sur la Figure V-15, il n’existe pas de différence significative entre les
rendements d’extraction en utilisant les solutions hydro alcooliques 30, 50, 70 et 100%
d’éthanol (9,50-9,76%). Ces derniers sont nettement supérieurs a celui obtenu par I’extraction
aqueuse (5,68%).

Altiok et al. (2008) et Lee et al, (2009) ont trouve des rendements en oleuropeine
négligeable dans le cas I’extraction aqueuse et éthanolique ce qui n’est pas en accord avec les
résultats trouvés. Les conditions de séchage, d’extraction et d’analyse (HPLC ou spectrale)
peuvent en étre les responsable de cette différence. Selon Shuichi (2004), I’oleuropeine est
une molécule thermorésistante (135°C) mais trés vulnéerable a I’oxydation enzymatique. En
général, Le meilleur taux d’extraction d’oleuropeine est obtenu par des solutions hydro
acooliques a 70 — 80% d’éthanol. Savournine et al.(2001) ont rapporté des teneurs variant
entre 9,27% et 13,43% pour 14 variétés de feuillesd oliviers.

La teneur en oleuropeine de I’EPFOC (28,67%) est de cing fois supérieur a celle de
PFOC (5,60%). Pereira et al. (2007) évoguent une teneur de 2,64mg/100g dans un extrait
lyophilisé des feuilles d'olivier d'une variété portugaise. Le temps d'extraction court

appliquée (30mn) peut étre la cause de cette différence.
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V-5-8 Morphologie par analyse MEB
Lamorphologie de PFOC, PFOO, EPFOC et EPFOO obtenues par MEB sont présentées dans
laFigureV-16.

L1 £ ym

(T R,

t Magn  Det WD ———— 200pm

100% GSE 94 06 lor ESEMUMMID

Figure V-16: Microscopie ¢électronique a balayage des poudres de feuilles d’olivier et de
leurs extraits lyophilisés respectifs : A : PFOC ; B : PFOO(B) ; C : EPFOC ; D : EPFOO.

Comme le montre la Figure V-16, les poudres PFOC et PFOO présentent des
surfaces irrégulieres avec présence de pores de différents diametres. La porosité des poudres
est considérée comme un indice de réactivité des poudres en solution (Djantou Njatou,
2006).En ce qui concerne les extraits lyophilisés (EPFOC et EPFOQ), elles montrent des
surfaces réguliéres et pratiqguement exemptes de pores, en particulier pour EPFOC, et une
forme présentant des extrémités aigués (anguleuses). Selon M adene. (2006), la lyophilisation
favorise la production de particul es extrémement hétérogenes.

La morphologie des poudres joue un réle important dans I’aptitude a la compression :

une poudre constituée de microparticules irréguliéres présentant des surfaces rugueuses sont
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plus comprimable que celle composeées de particules cristallines, de forme ronde et surface
lisse (Ndindayino, 2002).

V-6 Caractérisation physiques des comprimés de dattes élabor és
L’élaboration des comprimés a base des poudres dattes sont réalisées a application

d’une force de compression de :
-6 N pour CPDE;
- 7 N pour CPDDP, C (PDE/EPFOC) et C (PDE/EPFOC)
Les différents comprimés de dattes obtenus avec ou sans incorporation de la poudre de

|"extrait aqueux lyophilisé sont présentés dansla Figure V-17.

Figure V-17 : Photographie des comprimés de dattes obtenus avec et sans la poudre de
|"extrait aqueux lyophilisé : A : CPDE, B : CPDE/PEFOC, C : CPDDP1et D : CPDDP1/PEFOC.

En ce qui concerne les deux autres poudres (PDDP2 et PDDT), la force de
compression maximale appliquée (10N) reste insuffisante (pour élaborer des comprimes).
Cela est d0 a La faible teneur en sucre qui joue le réle d’un liant. Alanazi (2010) a utilisé le
sirop de dattes, a différentes proportions, comme liant dans la production des comprimeés a
base de bicarbonate de sodium et de carbonate de calcium. Selon Gil et al. (2008), les
dextrines de la canne a sucre sont comprimables a une force de 14 KN.

Des essais préliminaires ont montré qu’il est possible d’élaborer des comprimés a base
de PDDP2 et de PDDT en appliquant respectivement des forces de compression importante
et qui sont de I’ordre de 150 et 200 KN (realisees par une pastilleuse manuelle de type
HERZOG avec une force de compression varie de 10 a 200KN). La Figure V-18 montre une

photographie de comprimés a base de PDDP2 et PDDT.
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Figure V-18 : Photographie des CPDDP2 et CPDDT.

L es caractéristiques physiques des comprimés élaborés a base de PDE e¢ PDDP1 avec

ou sans incorporation de EPFOC sont récapitulées dans le Tableau V-12. Nous rappelons que
le taux d’incorporation de I'EPFOC est de 3%.

Tableau V- 13: Caractéristiques physiques des comprimés a base de PDE e¢ PDDPL avec ou

sansincorporation de EPFOC

Parameétres CPDE CPDDP1 C (PDE/EPFOC) C (PDDPL/EPFOC)
Poids (g) 0,51+0,03* 0,56+0,03* 0,48+0,04% 0,48+0,03"
Diamétre (mm) 12,13+0,03° | 12,13+0,05 12,20+0,07" 12,20+0,08"
Epaisseur (mm) 3,56+0,07 3,68+0,06" 3,48+0,19% 3,42+0,18"
Dureté (KP) 10 9 10 8
Friabilité (%) <1 <1 <1 <1
Délitement (min) 13 15 15 15

CPDE : Comprimés de la poudre de datte entiére, CPDDP1 : Comprimés de la poudre de datte dé-sucrée partiellement(1),
C(PDE/EPFOC) : Comprimés de mélange PDE et poudre d'extrait des feuilles d oliviers de variété Chetoui et C
(PDDP1/EPFOC) Comprimés de mélange de PDDPL et poudre d extrait des feuilles d oliviers de variété Chetoui.

La force de compression est un facteur déterminant des caractéristiques physiques des
comprimeés: la dureté, le délitement et la friabilité des comprimés obtenus (Adiba et al.,
2011).

Il est aisé de constater qu'il existe une différence significative entre le diamétre et
|"épaisseur des comprimeés a base de la poudre de dattes (CPDE et CPDDPL) et celles
contenus le principe actif (C (PDE/EPFOC) et C (PDDPY/EPFOC) ).Tandis que le poids est
similaire al exception des C (PDDP1/EPFOC).

Les comprimés de dattes analysés présentent des duretés pratiquement identiques,
oscillant entre 8 et 10 KP. En effet, le taux faible d’incorporation de I’EPFOC (3%) n’a pas
induit une variation dans la dureté des comprimeés élaborés. Adiba et al. (2011) ont trouvés
des valeurs de I’ordre de 49, 94 KP et 6,97KP respectivement pour les comprimés, obtenue

avec une force de compression de 10N, a base de poudre de dattes et de spiruline.
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Les degrés de friabilité des comprimés analysés montrent des valeurs inférieures a
1%. Cela est conforme aux normes de |a pharmacopée européenne.

Les travaux de Adiba et al. (2011) montrent des degrés de friabilité de I’ordre de
0,53% et 1,058%respectivement pour les comprimés a base de poudre de dattes et de
spiruline. Okoye et al. (2009), Alanazi (2010) et Rongsriyam et al. (2007), quant a eux, ont
rapporte, pour quelques comprimeés pharmaceutiques, des degreés de friabilité de :0,64-0,95%
(paracétamol additionné a la gomme d'anacardier et géatine), 0,8-1,89% (bicarbonates de
sodium et de cacium + 50% de srops de dattes) et 0,07-0,8% (extrait de
Rhinacanthusnasutus).

Le temps de désintégration des comprimeés éaborés varie entre 13 et 15 mn, donc
conforme aux exigences de la pharmacopée européenne qui préconise un seuil maximal de 15
min. Pour les comprimés a base de poudre de dattes et de spiruline pure, Adiba et al. (2011)
ont trouve respectivement des valeurs de I’ordre de 4,65mn et >120mn. Soares et al. (2005),
quant a eux, donnent des temps de déitement de 6-12mnpour les comprimés de
Maytenusilicifolia, tandis que Okoye et al. (2009) ont communiqué des valeurs comprises
entre 0,31 et 11,28mn pour les comprimés de paracétamol additionnés a la gomme
danacardier et géatine. Alanazi (2010) donnent, pour les comprimés de bicarbonate de
sodium et carbonate de calcium en utilisant le sirop de dattes comme agent liant, des temps
de désintégration qui oscillent entre 2,85 -5,11mn.

Teste d acceptabilité général

Les résultats de | anal yse sensorielle sont présentés dans les figures V-19 V-20
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Figure V-19: Résultats de teste sensorielle de CPDE et CPDDP1.
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ChapitreV Résultats et discussion
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Figure V-20 : Résultats de teste sensorielle de CPDE et CPDDPL.

Comme cela est illustré dans les figures V-19 et V-20, les comprimes & base de PDE
et PDDP1 révélent un gout agréable. Par contre | addition de | extrait agueux lyophilise a
3% influe négativement sur le gout de ces comprimés, celles-ci deviennent méme tres
désagréable par leur amertume excessive dans le cas des C (PDDPLEPFOC). Il s'ensuit la
nécessite de réduire ladose de | "EPFOC incorporée dansla PDE et PDDP1.
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Conclusion
La présente étude porte sur la possibilité d’élaboration de comprimés alimentaires de

types fonctionnels a base de poudre de dattes allégées et additionnées d’extrait agueux de
feuilles d’olivier. Les poudres de dattes, préalablement dé-sucrées a différents niveaux servent
comme excipient, pouvant convenir aux différentes catégories de consommateurs dont les
diabétiques. Les propriétés fonctionnelles (hypotensives, hypoglycémiante,..) des feuilles

d’olivier sont largement rapportées par la bibliographie scientifique.

Le procédé de dé-sucrage permet d’alléger les dattes. Ainsi, quatre poudres, présentant
différentes teneurs en sucre, sont obtenues: PDE (76°Brix), PDDP1 (64°Brix), PDDP2
(29°Brix) et PDDT (5°Brix). Les résultats montrent que le dé-sucrage a induit d’importants
changements dans les caractéristiques physicochimiques des poudres obtenues:
I”’appauvrissement en sucre est accompagné d’une reduction de pH (5,25a3, 48), de protéines
solubles (4,3 a 2,74%) et de matieres minérales (1,9 & 1,2%), d’une part. D’autre part, un
enrichissement en composés bioactifs est constaté: flavonoides (0,23 a 3,52%) et
polyphénols (1,53 a 3,44%). Une augmentation de la matiere grasse (0,1 a 0,7%) est aussi a
noter. En ce qui concerne les caractéristiques physiques, les poudres dé-sucrées présentent,
comparativement a la poudre entiére, une CRE plus éevée, une hygroscopicité plus faible et
une Tg plus éevée. Les poudres de dattes obtenues présentent un bon écoulement (angle de
repos entre 23 et 28°), une Tg comprise entre 50,7 et 58,6°C, une CRE variant de 1,8 a
7,350/9...

La modédlisation de la cinétique de dé-sucrage montre que | adéquation des modéles
est fonction de la température. Le modéle Logarithmique est le plus convenable pour la
description de la cinétique de dé-sucrage 230°C (R’*= 0,993) et 440°C (R?=0,991) dans le
cas de | extraction acide et aqueuse respectivement. Tandis que les modéles de Peleg et Fick
donnent des résultats satisfaisants & 50°C (R? > 0,99 pour les deux modéles) pour les deux

types de solutions d'immersions utilisées.

La détermination des constantes de vitesse K et de I’énergie d’activation E; a permis
derelever que le dé-sucrage est amélioré par I’ extraction a des températures élevées (50°C) en
utilisant I’eau non acidifiée comme milieu d’immersion quoique, en paralée, I’intégrité et la

couleur des coupeaux de dattes sont affectées.
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Conclusion

Les poudres de feuilles d’olivier (PFOC et PFOO) constituent une source appréciable
en composés hioactifs (polyphénols: 4,65 % et 3,49%, flavonoides: 4,51 % 3,27%,
oleuropeine: 9,76 pour PFOC) et en minéraux (Na, Mg, K, Ca et Zn). Elles présentent,
respectivement, un pH |égerement acide (5,6 identique pour les deux variétés), une acidité
titrable de 2,17% et 2,67% et une teneur en matiere grasse de3,42% et 5,02%. Les extraits
aqueux lyophilisés, obtenues a partir de ces poudres, constituent un concentré de composés
bioactifs en particulier en oleuropeine au gout amer (28,67% et 27,36%), polyphénols
(15,40% et 14,10%) et en flavonoides (13,84 et 10,77%).L acidité titrable, assez éevée des
extraits obtenus est de I’ordre de 10,83 (EPFOC) et 11,67% (EPFOQ). Tandis que leurs pH

sont comparables a ceux de poudres.

Les essais d’élaboration des comprimé sont révélé que les poudres PDE et PDDP1
sont comprimable en appliquant une force de compression d’environ 10 N tandis que les
deux autres poudres, renfermant moins de sucre, nécessitent des force de compression
dépassant 150K N.

Les résultats de la caractérisation physique des comprimés élaborés (CPDE, CPDDP1, C
(PDE/EPFOC) e C (PDDPLEPFOC) sont conformes aux normes de la
pharmacopée européenne: poids de 0,48-0,56g, diametre de 12mm et épaisseur de 3,42- 3,68
mm. La dureté oscille entre 8-10 KP, lafriabilité est inférieur a 1% et le temps de délitement
est compris entre 13 et 15min.

Notons enfin que | "analyse sensorielle révéle que |"incorporation de I'EPFOC dans la
PDE et PDDP1 a une proportion de 3% donne des comprimés avec une amertume de méme

assez prononcee.

Au vus des résultats obtenus et tenant compte de la problématique traité, il nous semble

judicieux de compléter le présent travail par :

» Analyse microbiologiques des différentes poudres obtenues ;

» Etude de teste de dissolution des comprimés obtenues ;

» Etude poussé de la caractérisation de | extrait agueux lyophilisé des feuilles d olivier
on utilisant les analysesfines ;

» Ultilisation de la poudre de dattes entiere comme agent liant au dragéifiant dans le

domaine pharmaceutique.
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Annexel : Préparation des courbesd étalonnage

1 Préparation de la courbe d étalonnage des proténes.

TubeO | Tubel | Tube2 | Tube3 | Tube4 | Tube5
Solution BSA (ul) | 00 10 20 30 40 50
Solution PBS (ul) 50 40 30 20 10 00
R. Bradford (ml) 2 2 2 2 2 2
[BSA] (ug/ml) 0.00 0,30 0,60 0,90 1,20 1,50
2- Préparation de la courbe d étalonnage des polyphénols totaux
Dilution S S2 S4 S/8 516 S/32 S64 | §128 | S/256
Acide gdlique
2 1 0,5 0,25 | 0,125 | 0,0625 | 0,03125 | 0,0156 | 0,00782
(mg/ml)
3- Préparation de la courbe d’étalonnage des flavonoides
Dilutions S S2 S/4 S/8 S/16 S/32 S/64
[querciting]
04 0,2 0,1 0,05 0,025 0,0125 | 0,00625
(mg/ml)
4 -Préparation de la courbe d’étalonnage de pouvoir réducteur
Dilution S S2 S/4 S/8 S/16 S/32 S/64 | S/128 | S/256
Concentration
1 05 | 0,25 | 0,225 | 0,0625 | 0,03125 | 0,0156 | 0,0782 | 0,0039
(mg/ml)
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- Courbes d étalonnages

- Courbed étalonnages des protéines solubles

14 y = 0,763x
R2=0,935

1,2 -

O T T T 1
0 0,5 1 1,5 2

Concentration de BSA (ug/pl)

Figure 1l : Courbe d éalonnage de BSA (Dosage des protéine)

- Courbed étalonnage des polyphénols totaux

37 y = 4,993x

R2=0,997
2,5 -

2_
Q1,5 -
1_

0,5 -

O ' T T T T T 1
0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5 0,6
Concentration de I"acide gallique(mg/ml)

Figure2:courbe d éalonnage de | acide gallique (polyphénols totaux).
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- Courbed étalonnage des flavonoides

1,4 -
y = 2,938x
1,2 R2=0,993
1
0,8
o
[a)
0,6
0,4

0,2

O T T T T 1

0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5
Concentration de quer citine (mg/ml)

Figure3: courbe d étalonnage de la quercitine (Flavonoides).

- Courbe d étalonnage du pouvoir réducteur

D098 y = 508,2x

0,7 R2 = 0,964 *

0,6 -

0,5 A

04 -

0,3 -

*
0,2 -
0,1 - *
*
0 T T T T T T 1
0 0,0002 0,0004 0,0006 0,0008 0,001 0,0012 0,0014
BHT (g/100ml)

Figured : Courbe d étalonnage de BHT (pouvoir réducteur)
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- Corréation entrele °Brix et |'aciditétitrable

3,5 -
3 y =-0,030x + 3,217
_ A
5 o o R2= 0,886
(@)
25
2
22 -
Q
s
2,5 -
g
S 1-
(&}
<
0,5 -
O T T T T T T T 1
0 10 20 30 40 50 60 70 80
°Brix

Figure5: Corréation entrel acidité et le Brix des poudres de dattes.
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Annexell : formeslinéaires des modéles appliqués

3- Casdel extraction acide

Forme linéaire de modéle de Peleg et logarithmiquea 30°C

0,25 - y=1,433x + 0,073 || 16,00 7 y=2,639x-1,182
R?=0,959 14,00 - R?2=0,993
0.2 1 12,00 -
0,15 - 10,00
8,00 -
0.1 1 6,00 -
005 4,00 -
2,00 -
O T T 1 0,00 T T T 1
0 0,05 0,1 0,15 0 2 4 6 8
Formelinéaire de modéele de Page et Fick a 30°C
y=0,125x+0,273 || 0,25 y =1,433x + 0,073
1,2 - R?2=0,936 R? = 0,959
0,2
1 -
0,8 - 0,15
0,6 - 01
0,4 -
0,05
02 -
O T T 1 0 T T 1
2 3 4 6 7 0,05 0,1 0,15
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Formelinéairede modélede Peleg et logarithmique a 40°C

0,2 ~ y=1,154x + 0,070
240,962
0,15 -
0,1 -
0,05 -
O T T 1
0 0,05 0,1 0,15

16,00
14,00
12,00
10,00
8,00
6,00
4,00
2,00
0,00

y = 2,553x + 0,009
R? = 0,987

Formelinéaire de modele de Page et Fick a 40°C

1,2 -

1.
08 -
0,6 -
04 -
02 -

0

y=0,110x +0,376
R? =

0,2 - y =1,154x + 0,070
240,962
0,15 -
0,1 -
0,05 -
0 T T 1
0 0,05 0,1 0,15

Formelinéaire de modele de Peleg et Pagea 50°C

0,25 ~
0,2 -

0,15 -

0,05 -

y =1,420x + 0,066
R?=0,995

16,00
14,00
12,00
10,00
8,00
6,00
4,00
2,00
0,00

y =3,054x - 1,753
R?=0,991
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Formelinéaire de modéle de Page et Fick a 50°C

1,2 y=0,151x + 0,216
. R?=0,905 0,25 -
02 y =1,420x + 0,066
0,8 - l R%=0,995
06 - 0,15 -
0,4 - 0,1 -
0,2 - 0,05 -
O T T 1 0 T T 1
2 3 5 6 0 0,05 0,1 0,15
2-Casde | extraction aqueuse
Formelinéairede modélede Peleg et logarithmiquea 30°C
0,25 - y=1,433x+0,073 || 1600 7 y=2639x-1,182
R?=0,959 14,00 |  R?=0,993
0.2 1 12,00 -
0,15 - 10,00 -
8,00 -
0,1 - 6,00 -
0,05 4,00 -
2,00 -
0 T T 1 0,00 T T T 1
0 0,05 0,1 0,15 0 2 4 6 8
Formelinéaire de modéle de Page et Fick a 30°C
y=0,158x + 0,063 || 0,25 1 y =1,433x + 0,073
1,2 - R2=0,913 R%=0,959
0,2 -
1 .
0,8 - 0,15 -
0.6 1 0,1 -
0,4 -
02 0,05 -
O T T T 1 0 T T 1
2 3 4 5 6 7 0 0,05 0,1 0,15
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Formelinéairede modélede Peleg et logarithmique a 40°C

y =1,561x + 0,075 y = 2,420x - 0,467
0,25 - R?=0,981 16,00 - R?=0,991
14,00
0.2 1 12,00
0,15 - 10,00
8,00
0,1 - 6,00
0,05 - 4,00
2,00
0 T T 1 0,00 1
0 0,05 0,1 0,15 || -2,00 8
Formelinéaire de modéle de Page et Fick a 40°C
12 - y =0,134x + 0,222 y =1,561x + 0,075
R?=0,908 0,25 - R?=0,981
1 .
0,2 -
0,8 -
06 - 0,15 -
04 - 01 4
0,2 - 0,05 -
O T T T 1 0 T T 1
0 2 4 6 8 0 0,05 0,1 0,15
Formelinéairede modélede Peleg et logarithmique a 50°C
y =1,854x + 0,071 14,00 - y =2,925x - 2,472
0,3 - R?=0,992 R%z 0,983
12,00 -
0,25 7 10,00 -
0,2 1 8,00 -
0,15 - 6,00 -
0,1 4,00 -
0,05 - 2,00 -
0 T T 1 0,00 T T T 1
0 0,05 0,1 0,15 2 3 4 5 6
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Formelinéaire de modéle de Page et Fick a 50°C

y=0,182x + 0,028 y =1,854x + 0,071
1,2 - R?=0,891 0,3 ~ R*=0,992
1 - 0,25 -
0,8 0,2
0,6 - 0,15 -
0,4 - 0,1 -
0,2 - 0,05 -
0 . . T ) 0 . T .
2 3 4 5 6 0 0,05 0,1 0,15

3- Formes linéairesdelaloi d Arrhenius

Casdel” extraction acide

In (k)

3600305 0,0031 0,00315 0,0032 0,00325 0,0033 0,00335

T T T T T 1

34 y =-3476,x + 6,922
3,6 - R? = 0,892

3,8 -

-4 -
4,2 -
4,4 -
46 -

4,8 - 1T
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Casdel extraction aqueuse

In (K)
-3,5

-3%00
-3,7 -
-3,8 -
-3,9 -

4,1 -
4,2 -
4,3 -

4,4

31 0,00315

0,0032

1T

0,00325 0,0033 0,00335

y =-3159,x + 6,106
R?=0,883
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Annexe |V : Adéquation des valeurs expérimentales de la cinétique de dé-sucrage et les
valeurs prédites par les modéles :

A-Casdel extraction acide par la solution de jusdecitron

C (°Brix)
18 +

16
14
12
10

—9—Cexp —B—Cpeleg —A—CPage =—¢ Clog —#—CFick

o N b O

0 50 100 150 200 250 300 350
Temps(min)

Figure 1: Représentation simultanée des courbes de dé-sucrage expérimental es et théorique
(prédites par les modéles) a40°C.

cngr_ix)—o—Cexp —@—Cpeleg —#—CPage - Clog ——CFick
16 -
14
12

10

o N b OO

0 50 Temﬁg?min) 150 200

Figure V- 2: Représentation simultanée des courbes de désucrage expérimentales et
théorique (prédites par les modéles) a50°C.
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B- Casdel extraction aqueuse

16 1 —o—Cexp =—f—Cpeleg —A—CPage -—¥— Clog -—#—CFick
14
12

10

0 T T T T T T T 1
0 50 100 150 200 250 300 350 400

Figure V-3 : Représentation simultanée des courbes de désucrage expérimental es et théorique
(prédites par les modéles) a30°C.

(1:&(5"B_rix)—0—Cexp —@—Cpeleg —A—CPage —<— Clog —¥—CFick

8
6
4
2
0

0 50 100 150 ,20)0 250 300 350
Temps(min

Figure V-4 : Représentation simultanée des courbes de dé-sucrage expérimental es et
théorique (prédites par les modéles) a40°C.
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C{%Br_ix)—o—Cexp —f—Cpeleg —A&—CPage -—¢— Clog -—#—CFick

8
6
4
2
0

0 50 100 150 200
Temps(min)

Figure V- 5: Représentation simultanée des courbes de dé-sucrage expérimental es et
théorique (prédites par les modéles) a 50°C.
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Annexe V: Résultats de laDSC/ATG des poudres de dattes obtenues

TG #% DSC /{mW/mg)
"~ eitb
|-0.10
ey
100 - TR
TG Mass Change: 5.42 %%
a0 e
F-0.20
fmar TR e 8
96 ——
F-0.25
94 - DSC Peak; 50.7 7C
0.20
20 30 40 50 60 70 80 a0 100
Temperature /°C
Figure 1: thermogramme de la PDE.
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Figure 2 : Thermogramme de la PDDP1.
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Figure3 :Thermogramme de la PDDP2.
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Figure 4 : Thermogranme dela PDDT.




