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Introduction

Introduction

La figue est un élément typique du régime mediterranéen dont les constituants
potentiellement favorables a la santé (Solomon et al., 2006). La figue commune, Ficus carica
L., un arbre a feuilles caduques appartenant a la famille des Moracées, est 1’un des plus
anciens arbres fruitiers cultivés ; une culture importante dans le monde entier pour la
consommation fraiche et seche. La figue est un fruit hautement périssable avec une grande
production mondiale, connue pour ses effets positifs sur la santé humaine, en raison de leur
activité antioxydante. Les composés phénoliques jouent un réle majeur dans la prévention des
diverses pathologies telles que le cancer et les maladies cardiovasculaires (Harzallah et al.,
2016).

La figue a été traditionnellement utilisée pour ses vertus médicinales. Sa consommation
contribue a la prévention du blocage des veines, sa haute teneur en fibres a des effets laxatifs,
et son latex inhibe la croissance des cellules carcinomes. Bien que d'autres parties du figuier,
comme les feuilles possedent des propriétés pharmacologiques telles que 1’action

hypoglycémique et la diminution du taux de cholestérol dans le sang (Lansky et al., 2008).

L’huile d’olive est riche en acides gras monoinsaturés, principalement, 1’acide oléique
(Visioli et al., 2002). Extraite directement a partir du fruit par des procédés mécaniques
(Perrin, 1992), elle conserve un grand nombre de ses substances, antioxydants et vitamines
qui lui conférent une valeur nutritionnelle importante (Ollivier et al., 2004). Plusieurs études
épidémiologiques et cliniques confirment le rdle incontestable de la consommation réguliére
de T’huile d’olive dans la réduction du risque des cancers et des maladies chroniques,
notamment les affections cardiovasculaires (Cicerale et al., 2009).

Depuis des milliers d’années, nos ancétres ont utilisé le mélange figue-huile d’olive
pour remédier a un nombre incalculable de troubles de santé, un remede de figues baignées
dans de I’huile d’olive qui permettrait de traiter les complications, telles que les problémes
d’estomac, les hémorroides, la constipation, I’hypercholestérolémie, 1’anémie, 1’asthme, les
bronchites et I’infertilité.

Afin d’étudier les composés bioactifs des figues séches mélangées a huile ; ils doivent
étre séparés de leur matrice végétale d’origine, plusieurs techniques d’extraction peuvent étre

utilisées.
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L’extraction, c’est une méthode qui a pour but la désorption des molécules d’intérét des
sites actifs de la matrice végétale, I’extraction de produits naturels est généralement du type
solide-liquide, c'est-a-dire qu’un solide qu’est la matrice végétale, est mélangé avec un liquide
qu’est le solvant d‘extraction. Des méthodes dites traditionnelles, comme la macération, le
Soxhlet, I’hydrodistillation et 1’extraction par percolation ou par reflux, étaient jusqu’icCi
utilisées et considérées comme techniques de choix pour extraire les composés naturels.
Cependant, ces proceédés sont généralement longs, fastidieux et nécessitent de grandes

quantités de solvant organique.

Ces derniéeres années ont été marquées par le développement des méthodes d’extraction
alternatives comme 1’extraction assistée par ultra-sons (UAE, Ultrasound Assisted Extraction)
et I’extraction assistée par micro-ondes (MAE, Microwave Assisted Extraction) qui utilisent
respectivement 1’énergie ultra-sonique et 1’énergie du micro-ondes comme source de
chauffage de la solution solvant-matrice et en plus I’extraction par ultra-turrax. Ces
techniques offrent de nombreux avantages d’un point de vue temps d‘extraction, de la
consommation de solvant, du rendement d‘extraction et de la reproductibilité, et ce sans
altérer la qualité de 1’extrait. De plus, ces techniques sont simples d’utilisation, automatiques,
souvent plus sélectives, et appropriées pour des couplages en ligne avec des détecteurs ou des

techniques d’analyse. (Thomas, 2012).

Le travail entrepris se propose d’approfondir les connaissances sur les différentes
méthodes d’extraction des composants des figues séches et les meélanges avec huile d’olive
extra-vierge. La premiere partie de ce travail est consacrée a une synthese bibliographique,
décrivant la composition chimique et les principales classes de composés phénoliques

présentent dans la figue séche et huile d’olive.

La partie expérimentale est consacrée a la détermination des caractéristiques physico-
chimiques des figues ; extractions des composés phénoliques par quatre méthodes ; une
conventionnelle (maceération) et 3 modernes (ultrason, micro-ondes et ultra-turrax), le dosage
des composés phénoliques ainsi que 1’évaluation de 1’activité antioxydante et antibactérienne

des différents extraits.
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I. Généralités sur la figue seche

I.1. Description de la figue

Ficus carica L. (figue) appartient & la famille des Moracées, c’est I'un des fruits les plus
anciens du monde. Le régime méditerranéen se caractérise par une consommation abondante
de ce fruit, ce type de régime est considéré comme l'un des plus sains, il est associé a la
longévité (Solomon et al., 2006).

La figue fraiche est un fruit de saison qui peut étre récolté deux fois par an, soit au
printemps et/ou en été selon le cultivar. Sa couleur varie du vert foncé au noire. La figue peut
étre consommée a 1’état frais, pelés ou non, séchées ou en confiture. Il existe plus de 800
variétés différentes du genre Ficus carica principalement cultivées dans des climats chauds et

secs, tels que le Moyen-Orient et Région méditerranéenne (Arvaniti et al., 2019).
1.2. Séchage des figues

Le séchage des fruits et l1égumes est l'une des plus anciennes méthodes de conservation
des aliments connus par I'homme. L'objectif du séchage est la réduction des teneurs en
humidité afin de minimiser le développement microbien, réactions chimiques et enzymatiques
(Doymaz , 2004).

1.2.1. Séchage traditionnel

Dans le séchage traditionnel ou naturel, les figues semi-séches sont récoltées sur le
terrain et placé sur des plateaux de séchage en bois, chaque figue est tournée périodiquement
d’un coté a ’autre. Le produit résultant est trés apprécié par des consommateurs en raison de
son contenu nutritionnel élevé. Sa composition dépend du processus de séchage tel que les
conditions climatiques qui peuvent nuire ’intégrité des fruits. La présence de moisissures
peuvent causer la détérioration des aliments, tels que la décoloration et la production des

mycotoxines (Villalobos et al., 2018).

1.2.2. Séchage industriel

Les techniques de séchage utilisent des séchoirs solaires avec une enceinte de séchage
fermée permettant d’optimiser 1’énergie, maitriser les parametres de séchage et d’assurer au
produit les normes d’innocuité et de qualité requises (Jeddi, 2009).

Les deux principaux prétraitements nécessaires au séchage des figues sont le blanchiment et le

sulfitage.
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» Le blanchiment :

Le blanchiment est un traitement thermique destiné a désactivés les enzymes (des
bactéries, moisissures, larves des vers) susceptibles d’altérer les figues. Il influe sur la vitesse
du séchage. Une augmentation du temps de blanchiment diminue la durée de séchage
significativement. Cette diminution serait due a [I’élimination de la gomme et a
I’assouplissement de la peau qui devient plus perméable (Ferradji et al., 2011). Le
blanchiment se fait par arrosage a I’eau sodé (1 % de soude) chauffée a 80 °C pendant 20 a 30
minutes, suivi d’un ringage par un acide faible (I’acide citrique a 3%ou a I’eau bouillante de

chlorure de sodium 40 g/l de NaCl) (Jeddi, 2009).

» Le sulfitage

Permet la fixation de I’anhydride sulfureux sur le fruit. La formation d’une petite
quantité d’acide sulfureux permet d’éviter le brunissement des fruits au séchage, de détruire
les germes de fermentation et les larves issues des premieres pontes des parasites, notamment
les teignes (Myelois ceratoniae) (Guinebault, 1986; Le Bars, 1990). Il se fait par trempage
dans une solution de bisulfite, sulfites ou méta bisulfite de potassium 5 g/l pendant 50 a 60

secondes 8 a 10 fois, suivi d’un ringage de 5 minutes (Jeddi, 2009).

1.2.3 Séchage par lyophilisation

La lyophilisation est une méthode basée sur le principe de la sublimation. La
sublimation est un procédé ou un solide est transformé en phase gazeuse sans entrer dans la
phase liquide. L'échantillon est congelé de -80 a -20 ° C avant la lyophilisation pendant une
nuit (12 h).
Cependant, la lyophilisation est une méthode complexe et colteuse par rapport au séchage a

I'air régulier et four a micro-séchage (Azwanida, 2015).

1.3. Composition et valeur nutritive

La figue seche est une excellente source des minéraux, vitamines et fibres alimentaires,
pauvre en sodium, lipides et cholestérol, elle contient un grand nombre d’acides aminés
(Solomon et al., 2006).Les figues sont riches en sucres et en acides organiques, elles
renferment des substances phénoliques, qui contribuent de maniere importante a leur qualité,
parce qu'il a été prouvé que leur consommation peut avoir un effet positif sur la santé

humaine. Les teneurs en composés phénoliques sont influencées par le cultivar, mais

4



Syntheése bibliographique

également leurs teneurs varient considérablement d'une partie a lI'autre du fruit. (Vebric et al.,

2008). Les valeurs nutritionnelles des figues seches sont résumees dans le tableau 1.

Tableau I: Les teneurs des composeés nutritifs des figues séches (Arvaniti et al., 2019).

Compositions diététiques Valeur/100g séché
Eau (g) 30,05
Calories totales (kcal) 249,0
Protéines (Q) 3,30
Matiére graisse totale () 0,93
Matiere graisse saturé (g) 0,93
Fibres (g) 9,8
Sucres (g) 47,92
Cholestérol (mg) 0,0
Calcium (mg) 162
Fer (mg) 2,03
Magnésium (mg) 68,00
Phosphore (mg) 67,00
Potacium (mg) 680
Sodium (mg) 10,00
Zinc (mg) 0,55
Vitamine A (1U) 10
Vitamine C (mg) 1,2
Thiamine (mg) 0,085
Riboflavine (mg) 0,082

I.4. Les antioxydants de la figue seche

Les antioxydants alimentaires sont considérés comme les principaux avantages du régime
méditerranéen, ils se présentent a des niveaux élevés dans les fruits et légumes. Les
principaux antioxydants contenus dans la figue seche sont: les vitamines E et C, les

carotenoides et les composés phénoliques (Vinson et al., 2005).
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Un antioxydant peut étre défini comme une substance pouvant inhiber 1’oxydation d'un
substrat réactif a faibles concentrations. Ils ont la capacité de protéger le corps contre des
dommages causés par les radicaux libres (Esteki et Urooj., 2012).

1.4.1. Les composés phénoliques de figues séches

Les composés phénoliques sont des métabolites secondaires communs pour les
végétaux, ils jouent un réle physiologique dans les plantes.
Les composes phénoliques sont caractérisés par la présence d’un cycle aromatique a 6 atomes
de carbones. Ils sont présents dans toutes les parties des végétaux (racines, tiges, feuilles,
fleurs, pollens, fruits, graines et bois) comportant des structures et des fonctions trés
différentes (Dupas, 2005).

I.4.1.1. Les acides phénoliques

Les acides phénoliques sont contenus dans un certain nombre de légumes, ils sont
considérés comme des substances photochimiques avec des effets antioxydants divisé en deux
sous-classes a savoir les dérivés d’acide benzoique (ou acides hydroxy-benzoiques) et 1’acide
cinnamique (acides hydroxy-cinnamiques). Les acides benzoiques ont la méme structure de
base avec 1’acide benzoique, mais contiennent un ou plusieurs groupes hydroxyle dans
différentes positions du cycle benzoique, les acides hydroxy-cinnamiques consistent en une
chaine de trois carbones attachés a une bague ; cette structure est appelée C6-C3 (annexe 01,
figure 01). Les teneurs principales des acides phénoliques présents dans la figue seche sont
représentés dans le tableau I1.
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Tableau Il : Les teneurs des figues seches en acides phénoliques (Arvaniti et al., 2019)

Sous classes

Composés plus courants

Teneurs mg/100g MS

Acide Acide gallique 0,47 £ 0,00-2,18 £ 0,08
hydroxylbenzoique Acide synergique 0,43 + 0,04
Acide vanillique 1,28 +0,11-2,57 £ 0,21
Acide benzoique 1,10 + 0,08-2,56 + 0,21
Acide salicyque 1,28 +0,11-2,57 + 0,21
Acide ellagique 0,2+0,00-0,3+£0,1
Acide Acide chlorogenique 0,40 £ 0,00- 2,21 £ 0,00

hydroxylcinnamiques

Acide ferulique

1,01 +0,08-2,56 + 0,20

Acide cinnamique

0,59 +0,05-2,63 + 0,20

Acide coumarique

1,1+0,2-3,1+ 0,8

Il. 4. 1.2. Les flavonoides

Les flavonoides forment la classe des composés phénoliques la plus répandue dans la figue
séche. L’activité antioxydante des flavonoides est principalement due a leur propriété oxydo-
réductrice, qui leur permet d’agir comme des agents donneurs d’électrons et de protons,
chélateurs de métaux et piégeurs de 1’oxygene.
Les flavonoides se composent de quatre sous-classes: les flavanols, les flavonols, flavones et
les anthocyanines. Ces composés contiennent trois cycles, une double liaison entre les
positions 2 et 3, un oxygeéne en position 4 et un groupe hydroxyle en position 3 (annexa0l,
figure 01). (Arvaniti et al., 2019). Les teneurs des principales sous classes: flavanols,
flavonols et flavones sont rapportés dans le tableau I11.
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Tableau I11: Les teneurs des figues seches en flavonoides (Arvaniti et al., 2019).

Sous classes

Composés plus courants

Teneurs mg/100g MS

Flavones Luteonile-8-C-glucoside 0,13+0,11- 0,16 £ 0,002

flavonols Rutine 5,75+ 0,32- 12,35 + 0,85
Quercetine 0,64 = 0,05- 3,43+ 0,29
Quercetine-3-O-glucoside 0,56 +0,12- 3,35 +0,19
Quercetine-3-O-rutinoside 0,2 +£0,00- 0,7+ 0,2
Quercetine-3-acétyle 2,1-2,8
Kaempeferole-3-O- rutinoside 0,2+0,0-09+0,1
Kaempeferole-3-O-glucoside 0,31 £0,04-0,59 +0,65

Flavanols Catéchine 15 £0,1-25 £0,7

Epicatéchine

06 £0,1-2,2 £05

Anthocyanines

Cyanidine-3-O -rutinoside

0,12 +£0,01- 0,26 +0,044

Cyanidine 3- O-glucoside

2,61 +0,26- 7,07 +0,89

Cyanidine-3,5-di glucoside

2,91 +0,64- 6,24 +0,57

1.4.1.3. Les caroténoides

Sont des pigments naturels responsables des couleurs rouges, orange et jaune de
plusieurs fruits et légumes appartenant a la famille des tétra-terpénes. Ils se composent de

quatre unités terpéniques contenant chacune dix atomes de carbones, leur structure contient

des doubles liaisons et parfois des anneaux avec ou sans atomes d’oxygeéne attachés.

Les caroténoides sont divisés en deux groupes les caroténes et les xanthophylles. Les

caroténes ne possedent pas d’oxygéne leurs structures consistent a des atomes de carbones et

d’hydrogenes.

Le B-caroténe est le composé principal du caroténe. D’autre part les xanthophylles

contiennent un ou plusieurs atomes d’oxygeéne, la lutéine est le compose le plus répandu dans

cette classe (annexe 01, figures 01).

Les teneurs en caroténoides de la figue séche sont représentées dans le tableau V1.
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Tableau VI : Les teneurs des figues seches en carotenoides (Arvaniti et al., 2019).

Sous classes Composés plus courants Teneurs mg/100g MS

xanthophylles Lutéine 1,44 £ 0,06- 1,85 + 0,03
zeaxanthine 0,68 +0,03-0,76 +0,01

Caroténes -carotene 0,47 +0,01- 0,45 +0,02
R-crypto xanthine 0,98 +0,001-1,00 £ 0,03

1.5. Méthodes d’extraction des polyphénols

L'extraction est la séparation des composés actifs des plantes en utilisant des solvants
sélectifs. Le but de toute extraction est de séparer les métabolites végétaux solubles laissant
derriere lui le résidu cellulaire insoluble. L’extrait contient un mélange complexe de
nombreux métabolites végétal, tels que les alcaloides, glycosides, composés phénoliques, les

terpénes et les flavonoides (Azwanida, 2015).

I. 5.1. Extraction assistée par micro-ondes

Les micro-ondes sont des ondes électromagnétiques, possédant un champ électrique et
magnétique perpendiculaire 1’un par rapport a 1’autre. Les ondes se propagent dans le vide
avec des fréquences situées entre 300 MHz et 300 GHz. Les micro-ondes domestiques et
industrielles sont généralement utilisées a une frequence de 2,45 GHz (Thomas. 2011).
Les micro-ondes sont positionnées sur le spectre électromagnétique entre les infrarouges et les
radiofréquences, avec des valeurs de longueurs d’ondes comprises entre 1 m et 1 cm (figure
01).

“4+—— Fréquence (v)
10 104 10" ulm”‘ 10" 10" 10'% o' 107 10° 1|n-' v (Hz)}
| I I ] I I [} |
1
i
Ravyons y Rayons X | UV Infrarouge Iicro—01;1des Radio fréquences
1
1
I | - | | o | ) o1 I o
1 RS TV R 1 0" =10 10— (S [V 10¢ 108 A(m)
o
Longueur d’onde (A) ——p - 12,2 cm
2.45 GHz

Figure 01: Représentation du spectre électromagnétique et positionnement des micro-ondes

domestiques (Thomas, 2011).
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Le principe de chauffage de la matiére par les micro-ondes est d0 a deux phénomeénes qui

interviennent simultanément: la conduction ionique et la rotation dipolaire.

» La conduction ionique

C’est la migration électro- phoréetique des ions dans un champ électromagnétique. La
résistance du milieu a ces courants ioniques induits des frictions libérant de la chaleur par
effet Joule.

» Larotation dipolaire

Corresponds au phénoméne d’alignement/réalignement des molécules possédant un
dipble dans un champ électrique alternatif de haute fréquence. En I’absence de champ
électrique, les molécules constituées d’un dip6le diélectrique sont orientées aléatoirement.
Sous l'effet d'un champ électrique continu, les molécules s’orientent dans la direction du
champ électrique. Lorsque les molécules dipolaires sont soumises a 1’effet d'un champ
électrique alternatif de haute fréquence, elles s’orientent dans la direction du champ, se
désorientent lorsque le champ s'annule puis se réorientent dans l'autre sens du champ. Les
mouvements de réalignement vont étre perturbés par les liaisons qui existent entre les
molécules (liaisons hydrogenes et liaisons de Van der Walls) induisant des frictions entre
molécules et par conséquent une libération d’énergie thermique. Avec une fréquence de
travail de 2 ,4 GHz. Ce phénoméne intervient 4,9.10° fois par seconde ce qui se traduit par un

échauffement de la matiére tres rapide voire quasi instantané (Thomas, 2011).

1.5.2. Extraction assistée par ultrasons (EAU) ou I'extraction par sonication

Les ultrasons sont des ondes vibrationnelles mécaniques de fréquence allant de 16 KHz a
1 GHz pouvant se propager dans les solides, les liquides et les gaz. Dans un milieu liquide, la
propagation des ondes va générer des cycles successifs de compression (haute pression) et de
raréfaction (basse pression). Cette différence de pression va générer des mouvements
moléculaires au sein du milieu. Lors d’un cycle de raréfaction la distance entre molécules est
augmentée et au-dessus d’une certaine distance, dépendant de chaque milieu, des bulles de
cavitations vont se former. Ces bulles vont croitre pendant les phases de raréfaction et
diminuer pendant les phases de compression (figure 02). La repétition de ces cycles va
conduire a I’implosion des bulles de cavitation libérant ainsi une grande quantité d’énergie
(Thomas , 2011).
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Figure 02 : Représentation schématique de la croissance et de 1’implosion d’une bulle de
cavitation (Thomas, 2011).

Lorsque les bulles de cavitation sont formées a proximité d’une surface solide (figure 03)
elles deviennent asymétriques et I’implosion qui en résulte produit des jets de liquides
projetés a trés grande vitesse vers la surface du solide, ainsi qu’une augmentation locale de la
température et de la pression. Dans le cas d’une matrice végétale, ces jets de liquide vont
percer les parois végétales et permettre ainsi la libération des molécules dans le milieu liquide
(Thomas, 2011).

Figure 03: Evolution d’une bulle de cavitation a proximité d’une surface solide
(Pétrier et al., 2008).

1.5.3. Extraction assistée par macération

C’est une méthode traditionnelle couramment employée qui consiste en la mise en
contact du matériel vegétal et le solvant avec ou sans agitation, a température ambiante ou
élevée pour une durée déterminée. Elle est basée sur la solubilité des composeés bioactifs dans

un solvant d’extraction et elle est influencée par une série de facteur incluant la nature du

11
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matériel végétal. La concentration en solutés de 1’échantillon, la nature du solvant, la durée

d’extraction (Leybros et Frémeraux, 1990).

1.5.4. Extraction assistée par ultra-turrax

Ultra-turrax est connu comme une machine d’homogénéisation a cisaillement rapide.
Des études antérieures ont indiqué que I’ultra-turrax a été largement appliqué dans
I’homogénéisation des systéemes non miscible et la dispersion des cristaux de poudre brute
dans une phase liquide. Comme I’ultra-turrax peut fournir extrémement des fortes forces de
cisaillement et de poussée sur le matériel, on suppose I’agitation a haute vitesse peut
également convenir & la cible. L ultra-turrax pourrait pulvériser le matériel végétal en faisant
tourner rapidement une lame et en extraire simultanément les composés actifs avec un solvant
d’extraction approprié. L’extraction ultra-turrax pourrait étre développée dans le domaine des

extraits des plantes pour I’alimentation ou la production saine (Wen-Jing et al., 2016).
I1. Généralités sur I’huile d’olive

I11.1. Définition

On désigne par « huile d’olive vierge » toute huile extraite du fruit de 1’olivier
(Oleaeuropeae L.) uniqguement par des procédés mécaniques ou autres procédés physiques et
dans des conditions, notamment thermiques, n’entrainant pas d’altération de I’huile
(COl, 2003).

11.2. Catégories d’huiles d’olives vierges

L’huile d’olive vierge comprend diverses catégories : vierge extra, vierge fine, vierge
courante, vierge lampante. Ces diverses catégories qui correspondent a une certaine qualité
sont définies en fonction de I’acidité de I’huile, de son indice de peroxyde ainsi que d’autres
criteres chimiques et qualités organoleptiques (Perrin, 1992). Les différentes catégories
d’huile d’olive ainsi que les limites des critéres de qualité établies par le COI (2003) sont
représentees dans tableau I (annexe 01).
11.3. Composition de I’huile d’olive

L’huile d’olive est constituée d’une fraction saponifiable constituée d’acides gras et de
leurs dérivés, et la fraction insaponifiable qui comprend les stérols, les alcools aliphatiques,
les pigments, les hydrocarbures, les composés aromatiques, les tocophérols et les composes

phénoliques (Berra, 1998).
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11.3.1. Fraction saponifiable

La fraction saponifiable représente environ 99 % de la composition de I’huile d’olive.
Elle se compose essentiellement des glycérides et les acides gras ; parmi les glycérides on
retrouve les triglycérides (95,4 %), les diglycérides ne représentent qu’environ 1-2,8 %
(Zarrouk et al., 1996; Boskou et al., 2006). Les acides gras sont dominé par I’acide oléique
(C18:1), I’acide linoléique (C18 :2), I’acide palmitique (C16 :0) et I’acide stéarique (C 18 :0)
(Ryan et al., 1998).

11.3.2. Fraction insaponifiable

Dénommés constituants mineurs de I’huile d’olive, ils représentent environ 1% de
I’huile d’olive ou ils sont introduits plus de 230 composés différents (Ramirez-Tortosa et al.,
2006). Cette fraction est constituée des stérols (20%) (Montealegre et al., 2010) ; des
composés aromatiques (aldéhydes, alcools, esters, hydrocarbures, cétones) (Kalua et al.,
2007). Des pigments (chlorophylles, phéophytines et caroténoides) (Cerretani et al., 2008) et
les composés phénoliques.

» Les composés phénoliques

Au cours de ces derniéres années, les principaux composés phénoliques présents dans
I’huile d’olive sont identifiés et quantifiés (Boskou, 2009). Ils sont responsables de la stabilité
de I’huile a I’oxydation lui conférent ses nombreuses vertus diététiques étant donné qu’ils
constituent de puissants antioxydants (Visioli et al., 2002). En outre, ils jouent un role
important dans la qualité organoleptique de 1’huile d’olive parce qu’ils contribuent a
I’¢élaboration de sa flaveur délicate et unique et surtout a son goQt amer typique (Dhifi et al.,
2006; Esti et al., 2009).

Ils sont constitués d’un mélange : d’acides phénoliques, alcools phénoliques, dérivées

secoiridoides, lignanes, flavonoides et Hydroxyisochromanes (figure 04).

13



Syntheése bibliographique

Bee
HO O5© coocHs

B

HO/©:\C‘) COOCH;
=
= o
H

Oleuropéine aglycone Ligstroside aglycone

OCH3 coocH, -
RS
= O
0-Gluc OH
Acide elenolique Acide elenolique
glucoside

H
H = .-CO0H
HO_@,C=C,000H HO@C ¢
-
HO

Acide caféique

HOOCHZCOOH

CH30

Acide p-coumarique

HO—@—COOH

Acide homovanillique Acide hydroxybenzoique

CH40
HO COOH
CH,0

Acide Syringique Apigénine

s

Me
HO- 7/ ‘)

o
.
o .{‘/)‘\OH

\
OMe

Pinorésinol

WO
)

Acide elenolique
liée a I'hydroxytyrosol

H,C ;}Hﬁ
|o

Acide elenolique
liée au tyrosol

H
HO%}‘COOH
HO

Acide sinapique Acide gallique

QCOOH HOQ

Acide Protocatéchique Acide vanillique

Lutéoline

;Me
HO-Z
\>*y oi
COOCH,
"o (\ %‘*ou

OMe

Acetoxypinorésinol

Figure 04: Structures des principaux composés phénoliques d’huile d’olive (Ryan et al 2002).
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I. Matériel et méthodes

I.1. Le materiel végétal

Le matériel végétal utilisé dans la présente étude est la figue séche de variété sombre
(AZANJAR) et claire (TAAMRIWTH) (figure 05). Une fois cueillies, les figues sont étalées sur
des claies et exposées au soleil sur un terrain bien aéré et ensoleillé. Le séchage est réalisé

dans la méme zone de récolte (Beni-Maouche) suivant la méthode traditionnelle.

Azandjar (figue noire)  Taamriwth (figue blanche)

Figure 05: Photographies des variétés de figues séches.

1.2. Préparation des mélanges figue seche et huile d’olive extra-vierge

Les mélanges figues séches et huile d’olive extra-vierge ont été préparés selon la
méthode traditionnelle. Les figues séches de chaque variété (75g) ont été découpées et mises
dans des bocaux en verre fumé. L’huile d’olive extra-vierge est ajoutée aux figues séches
jusqu’a immersion (120 ml). Deux mélanges ont été préparés : huile d’olive extra-vierge-
Azandjar (NH) et huile d’olive extra-vierge-Taamriwth (BH). Deux témoins de figue seche
Azandjar (N) et Taamriwth (B) sans huiles ont été préparés dans les mémes conditions
(figure 06). Les bocaux ont été stockés a I’obscurité et a température ambiante pendant une

durée de 15 jours (Figure 06).
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Azandjar
(figue noire)
75g

Taamiwth
(figue blanche)
758

Azandjar
(figue noire)
738

Taamiwth
(figue blanche)
75

Meélange avec I"huile d’olive
extra-vierge (120ml)

Figure 06: Préparation des mélanges figues séches et huile d’olive extra-vierge.

1.3. Préparation des échantillons a analyser

Au bout de 15 jours de contact entre 1’huile d’olive extra-vierge et les figues seches, les

échantillons de figues seches sont récupérés, découpés, congelés puis lyophilisés pendant 24

h. Les lyophilisats sont broyés en poudres fines a 1’aide d’un broyeur électrique, puis tamisés

(@ =500um) et conservés a — 18°C (figureQ7).
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Azandjar Taamriwth Azandjar- Taamriwth-

(figue noire). (figue blanche). I’huile d’olive Rz olie
extra-vierge extra-vierge
(NH). (BH).

Découpage en petits morceaux.
v
Congélation a -80°C/24H
v
Lyophilisation(24H)
v
brovage
v
Tamisage(D=500pm)
I
Congservation au cong'élatelu' a-18°C.

Figure 07: Préparation des échantillons a analyser.

I.4. Caractérisation physicochimique de figue séche

1.4.1. Taux d’humidité

La détermination du taux d’humidité est réalisée a partir des deux échantillons de figue
séche (N et B). Un aliquote de 3g de chaque échantillon est séché pendant 24 h a 105° C

(Bachir bey et al., 2016). Le taux d’humidité est calculé selon la formule suivante :

PO —P1

Hop =
PO

H (%) : Taux d’humidité en pourcentage.
PO : Poids de I’échantillon avant mise a 1I’étuve en gramme.

P1 : Poids de I’échantillon apres mise a I’étuve en gramme.
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1.4.2. Acidité titrable

Aprées extraction des acides a partir d’une solution de 10% de lyophilisat de figues dans
de I’eau distillée, 1’acidité est titrée en utilisant de la soude (0,1 N) jusqu’a pH 8,1 £ 0,2 (ISO
70, 1998). Les résultats sont exprimés en g d’acide citrique par 100g de matié¢re séche (MS),

en utilisant la formule suivante :

C NaoH X VNaonx0.064
Acidité titrable (9/100g)=

Prise d’essai

Acidité titrable : exprimée en g d’acide citrique par 100 g MS.
C naon : concentration de la solution de soude (0,1 mol/l).
Vnaor : Volume (ml) de soude ajouté pour atteindre le pH de 8,1.
Prise d’essai : poids de I’échantillon utilisé pour le test.

0,064 : facteur conventionnel établi pour 1’acide citrique.

1.4.3. Dosage des glucides

Les sucres sont extraits en utilisant de 1’éthanol 80% suivant la procédure de Kader et al.,
(1993). Un aliquote de 0,1g de broyat de figue est mélangé avec 15 ml de solvant puis incubé
au bain-marie & 95° C pendant 15 min ; le surnageant est récupéré par centrifugation a
5000tpm/10 min.

La teneur en glucides est déterminée par la méthode de Dubois et al., (1956). Un
volume de 10 ul de surnageant dilué par 590ul d’acétone eau (60%) est mélangé avec 0,6 ml
de phénol (5% m/v) et 3 ml d’acide sulfurique concentré. Apres incubation a 105° C durant 5
min, I’absorbance est mesurée a 490 nm.

Un témoin a eté préparé dans les mémes conditions en remplagant 1’extrait par 1’éthanol
80%. Le taux de glucides totaux est calculé par référence a une courbe d’étalonnage
préalablement établie avec le glucose. Les résultats sont exprimés en mg équivalent glucose
par 100 g de matiére séche (MS) (Annexe 02, figure 02).

|.5. Extraction des composeés phénoliques

L’extraction de produits naturels est genéralement du type solide-liquide, c'est-a-dire qu’un

solide (la matrice végeétale) est melangé avec un liquide (le solvant d’extraction). Plusieurs
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méthodes d’extraction ont été rapportées dans la littérature pour la récupération des composes

phytochimiques (extraction assistée par macération, micro-onde, ultrasons et une extraction

assistée par 1’ultra-turrax).

L’extraction des composés phénoliques a partir des quatre échantillons a été réalisee par

quatre méthodes différentes (figure 08).

Echantillons
de figue
Azandjar (N).

Echantillons de
figue Taamriwth

(B).

Echantillons de figue
Azandjar -1"huile
d’olive extra-vierge
(NH).

Echantillons de figue
Taamnwth -1"huile
d’olive extra-vierge

(BH).

I

0.4g de broyat + 30ml de
solvant (acétone 60%).

Extraction assisté par
micro-onde (2min).

Extraction par
macération (4h).

Extraction assisté par
ultrason (30min)

Extraction assisté par
I"ultra-turrax (Smin).

k

J

|

Centrifugation (5000rpm/10min),puis filtration.

Conservation des extraits au congélateur.

Figure 08: Extraction des composés phénoliques par les différentes méthodes d’extraction.

1.5.1. Extraction assistée par macération

Un aliquote de broyat de chaque échantillon de figue (400 mg) est introduite dans des

Erlenmeyer, 30 ml de solvant (acétone 60%) sont ajoutés. Les Erlenmeyer sont placés dans un

bain-marie équipé d’un agitateur automatique (40°C/2h). Les extraits sont récupérés par

centrifugation a 5000 tpm/10 min puis filtrés, le culot subit une deuxiéme extraction avec 30

ml d’acétone (60%) dans les mémes conditions (bain- marie agitateur (40°C/2h)) (Bachir bey

et al., 2013) les extraits sont récupérés puis conservé au congélateur (figure9).
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400mg de broyat des
échantillonsde figue seche.

A 4
30ml de solvant(acétone 60%).

A A
Incubation aubain marie
agitateura 40°C/2h.

A 4
Récupération des extraits par centrifugation
a5000rpm/10min, puis filtration.

Y

Conservation des
extraits au congélateur.

Deuxieme extraction par le méme volume de solvant.

!

Incubation au bain marie agitateura 40°C/2h.

A 4
Récupération des extraits par centrifugation
a5000rpm/10min, puis filtration.

Figure 09: Extraction des polyphénoles des différents échantillons par macération.

1.5.2. Extraction assistée par Ultra-turrax

Un aliquote de broyat de figue (400mg) de chaque échantillon est introduit dans des
béchers ,30ml de solvant (Acétone 60%) sont ajoutés. L’extraction par ultra-thurrax (KA-
T18) est réalisé a une vitesse de 11lrpm/min pendant 5min. les extraits sont récupérés par

centrifugation & 5000 rpm/10 min puis filtrés et conservés au congélateur.

1.5.3. Extraction assistée par ultrasons

Un aliquote de broyat de figue (400mg) de chaque échantillon est introduit dans des
béchers ,30ml de solvant (acétone 60%) sont ajoutés. L’extraction par sonication (Vibra-Cell,
VC188) a été réalisée a une puissance de 84.5w pendant 30min (Benkerrou et al., 2018).
Les extraits sont récupérés par centrifugation a 5000 rpm/10min puis filtrés et conservés au

congélateur.
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1.5.4. Extraction assistée par micro-onde

Une aliquote de broyat de figue (400mg) de chaque échantillon est introduit dans des
béchers ,30ml de solvant (acétone 60%) sont ajoutés. L’extraction par micro-onde (Maxi
power) est réalisée a une puissance de 800w/2min (Amran et al., 2018). Les extraits sont

récupérés par centrifugation a 5000 rpm/10min puis filtrés et conservés au congeélateur.
1.6. Dosage des composés phénoliques totaux

1.6.1. Dosage des polyphénols

Le réactif de Folin Ciocalteu est un acide de couleur jaune constitué par un mélange
d’acide phosphotungstique (H3PW12040) et d’acide phosphomolibdique (H3PMo01204) ,il est
réduit, lors de I’oxydation des phénols , en un mélange d’oxydes bleus de tungsténe et de
molybdéne (Ribereau,1968).

La coloration produite, dont I’absorbance maximum a 760 nm, est proportionnelle a la
quantité de polyphénols présents dans les extraits végétaux (Ghazi et Sahraoui, 2005).

La teneur en composes phénoliques est évaluée selon la méthode de Singleton et Rossi
(1965). Un volume de 2ml d’extrait est additionné & 10 ml du réactif de Folin-Ciocalteu dilué
apres 5 min et de 8ml de carbonate de sodium (7,5%). L’absorbance est mesurée a 720 nm
apres 120 min d’incubation.

Les teneurs en composés phénoliques sont déterminées en se référant a la courbe
d’étalonnage établie en utilisant I’acide gallique (annexe 02, figure 03), les résultats sont

exprimes en mg équivalent d’acide gallique (EAG)/100g MS.

1.6.2. Mesure de P’activité anti-radicale DPPH

Le test DPPH° permet de mesurer le pouvoir antiradicalaire de molécules pures ou
d’extraits végétaux dans un systetme modele (solvant organique, température ambiante). Il
mesure la capacité d’un antioxydant (AH, composes phénoliques généralement) a réduire le
radical chimique DPPH° (2,2-diphényle-1-picrylhydrazyl) par transfert d’un hydrogéne.

Le DPPH?®, initialement violet, se transforme en DPPH-H, jaune pale (Figure 10).

21



Matériel et méthodes

NO, NO,
. H
O.N N—N + A-H = O,N N—N + A"
NO, NO,
VIOLET JAUNE

Figure 10 : structure et couleur de DPPH avant et aprés la réaction.

L’activité anti-radicale DPPH est mesurée selon la méthode rapportée par Shimada et
al., (1992). Un volume de 400 pl de I’extrait est ajouté a 2 ml de la solution DPPH (60 pumol/l
dans le méthanol). La décoloration de la solution est mesurée au spectrophotometre a 517 nm.

Les IC 50 ont éte déterminées pour chaque extrait, et définies comme étant la

concentration du substrat qui entraine la perte de 50 % de 1’activité du DPPH.

1.7. Etude des activités antibactériennes des extraits

1.7.1 Les souches bactériennes
Deux souches sur lesquelles nous avons testée 1’activité antibactérienne des extraits ont été
sélectionnées en fonction de leur pouvoir pathogene pour I’homme. Elles sont issues de
sources différentes.

> Bactéries a Gram positif
-Staphylococcus aureus ; ATCC 6538 (SAIDAL- Antibiotical).

» Bactéries a Gram négatif
-Escherichia coli ; Nalidixic Acid Resistant (NAR) (LMA).
1.7.2. Standardisation des inocula bactériens

Il a bien été établi que la taille de I'inoculum bactérien est susceptible de modifier

largement les résultats des tests de détermination de la sensibilité in vitro pour de nombreux
antibiotiques et chez de nombreuses especes bactériennes (Garrabé et al., 1998). C'est pour
cela que la standardisation de I'inoculum bactérien est un facteur qui contribue de fagon

essentielle a la qualité des résultats de I'antibiogramme.
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Une suspension bactérienne de quelques colonies d'une culture fraiche (18 heures)
préparée dans de Il'eau physiologique est soumise a un balayage entre 380-780 nm. Les
longueurs d'onde maximale ont été déterminées pour chaque souche.

A partir de la suspension bactérienne initiale préparée a une absorbance de 0,5, une série
de dilutions décimales est effectuée (10-4 jusqu'a 10-8). Un volume de 0,1 ml de chaque
dilution est ensemencé en surface se servant d’un rateau étaleur sur gélose PCA, des

dénombrements sont alors effectués aprés incubation a 37°C pendant 24 heures.

1.7.3. Détermination des concentrations minimales inhibitrices (CMI)

Les Concentrations Minimales Inhibitrices (CMI) ont été déterminées en utilisant la
technique de microdilution avec le bouillon Muller Hinton (NCCLS, 2000). Des plaques
contenant 96 puits sont préparées en distribuant dans chaque puits 50 pl de bouillon Muller
Hinton.

La premiére colonne contient le bouillon Muller Hinton et I’extrait (50ul) qui sert de
témoin négatif pour le contrdle de 1’extrait.

La deuxieme colonne ne contient que de bouillon Muller Hinton et 50ul de la
suspension bactérienne, qui servira de I’inoculum.

A partir de la troisieme colonne, on rajoute les différents extraits, un volume de 50ul de
ce mélange additionnée a la cupule adjacente et ainsi de suite jusqu’a ’avant derniére cupule
et jeter les 50pl restant. Un volume de 50pl de la suspension microbienne & 10’ UFC/ml est
ajouté dans chaque cupule (figure 11).

Les plaques sont incubées sous agitation a 37°C/24h. La CMI a été définie comme la
concentration minimale d’extrait pour laquelle on n’observe pas de croissance visible a 1’ceil

nu.
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Bouillon MH (50pl)+extrait(50pul)
+suspension bactérienne (50pul)

Bouillon MH

Suspension
bactérienne(107
UFC/ml)

Inoculum: bouillon MH (50pul) extrat

+ suspension bactérienne (50pl)

Témoin: bouillon MH
(50pd)+ extrait (50pul)
+suspension bactérienne
(50ul)

Série de dilution
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Figurell: Détermination des concentrations minimales inhibitrices des différents extraits
vis- a-vis des SARM et E.coli.

Etude statistique

Pour chaque test, trois essais ont été réalisés. L’étude statistique consiste en une analyse de la
variance (ANOVA) suivant le test de « Newman Keuls » a I'aide du logiciel STATISTICA
5.5 Fr. Le degré de signification des données est estimé a la probabilité p<0,05.Pour la
comparaison des moyennes de I’humidité entre les deux échantillons de figue, un test de
Student (test T) est utilisé.

Les coefficients de corrélation sont obtenus par I’analyse de régression linéaire a travers le

coefficient de Pearson a la probabilité p<0,05. Une boite a moustache a été réalisée a ’aide
d’un logiciel R.
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|. Résultats et discussion

I.1. Caractérisation physico-chimique de la figue seche

1.1.1. Taux d’humidité

L'humidité est un parameétre important qui prédit le rendement aprés séchage. Ce
paramétre détermine I’aptitude a la conservation des figues séches et peut étre a 1’origine des
pertes quantitatives et qualitatives causées par les réactions chimiques et enzymatiques et/ou
les détériorations microbiennes des fruits conserves (UNECE, 2004).

Les taux d’humidité des deux échantillons étudiés exprimées en pourcentage sont
consignés dans la figure 12. Les taux d’humidité des deux variétes de figues séches Azandjar
et Taamriwth sont de 25 ,33% et de 23,55% respectivement. Le test de Student montre une
différence significative (p<0,05) entre les deux échantillons. Les valeurs observées dans cette
étude sont semblables a celles rapportées par Bachir bey et al., (2016) qui ont notés que

I’humidité varie entre 19,11 et 28,08 % pour les figues seches noire produites en Algérie.

Selon la norme établie par la Commission Economique des Nations Unies pour 1’Europe
(UNECE, 2004) fixant les paramétres de commercialisation et de contr6le de qualité des

figues séchées, le seuil d’humidité est de 26%.
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Figure 12: Pourcentage d’humidité des figues séches.

Les barres verticales représentent les écarts types. Les lettres a et b (a< b) indiquent des valeurs
significativement différentes de deux variétés (p <0,05).
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1.1.2. Acidité titrable

Les acidités des échantillons étudiés exprimées en pourcentage sont consignées dans la
figure 13.
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Echantillons

Figure 13 : Acidité des différents échantillons étudiés

Les barres verticales représentent les écarts types (p <0,05).Les résultats qui portent

des mémes lettres sont similaires.

Les résultats montrent que les pourcentages d’acidité des échantillons étudiés sont
compris entre 0,584 et 0,624 %. Aucune différence significative (p<0,05) n’a été remarquée

entre les échantillons de figue seéche ainsi que ceux mélangés avec de huile d’olive.

Nous constatons que huile d’olive ne présente pas d’effet sur I’acidité des deux variétés
de figue séche. Ceci est surement d0 aux faibles teneurs d’acidités des huiles d’olives extra
vierges. Selon, le COIl, 2013 une huile d’olive Extra-vierge présente une acidité inferieur a
0,8%.

Les résultats d’acidités de figues séches sont inferieurs aux variétés de figues fraiches
tunisiennes rapportées par Aljane et Ferchichi, (2007) dont les pourcentages varient entre
0,89 a 1,53, ainsi que la variété figue seche (Conadria) cultivée en Egypte étudiée par Abul-

Fadlet al., (2015) obtenu avec différentes méthodes de séchage.
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1.1.3.Teneurs en glucides

La figure 14 présente les résultats des teneurs en sucres des différents échantillons, I’étude

statistique révele des differences significatives (p<0,05),

La variété Taamriwth (B) renferme la teneur la plus élevée (57,87g/100g MS) suivie de la
variété Azandjar (N) qui renferme 49,67g/100MS. Selon la littérature, les teneurs en sucre
augmente avec le séchage (Veberic et Mikulic-Petkovsek, 2016). Nos résultats sont
inferieur a ceux de Bachir bey et al., (2016) et Pourghayoumi et al., (2016)qui varient
de72-32 et 81,41 g/ 100gMS et 60-84,4 Brix les variétés de figue seche Algérienne et
Iranienne respectivement. D’aprés Pourghayoumi et al., (2016), les figues de couleur foncé

sont plus riche en sucre que les figues de couleur claire ce qui est contradictoire a nos

résultats.
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Figure 14 : Teneurs en glucides des différents échantillons étudiés

Les barres verticales représentent les écarts types. Les lettres a, b, c et d (a <b < ¢ <d) indiquent les valeurs

significativement différentes des différents échantillons (p<0,05).

On constate que les mélanges figues séches et I’huiles d’olives (NH et BH) présentent des
teneurs moindre que les témoins (N et B) avec des taux de 38,74g/100g et 47,459/100gMS

MS respectivement cette diminution est d’ordre de 18 et 22%, respectivement.
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Etant donné que la figue se trouve dans une solution, les sucres peuvent se transférés a
I’huile d’olive, ce qui explique I’appauvrissement de la figue séche. Contrairement au séchage

qui enrichie la figue seche en glucide vue la déshydratation.

1.2. Dosage des composés phénoliques

L’extraction des composés phénoliques a été realisée par quatre méthodes différentes
dans le but d’évaluer I’impact sur les teneurs des polyphénols. Les méthodes utilisées sont :
macération (méthode conventionnelle), extraction assistée par ultrason, micro-onde et 1’ultra-
turrax (nouvelles).

Les résultats de dosage des composes phénoliques des différents échantillons avec
différentes méthodes d’extraction sont représentés dans les figures 15 et 16

En comparant les différents groupes obtenus apres analyses par un diagramme en box

plot (boite a moustache), on remarque que les médianes des distributions des teneurs obtenues
par extraction assistée par ultrason sont les plus élevées (> a 400 mg EAG/100g MS), suivies
aux taux obtenus par les méthodes micro-ondes et macération (> a 350 mg EAG/100 MS). En
outre, la méthode par ultra-turrax se présente avec des concentrations moindres (entre 300 et
350 mg EAG/100g MS).

450
|

400
|

350
|

300
|

T T T T
Macération Ultrason Micro-onde Ultra-turrax

Figure 15: Diagramme en boite a moustache représentant les teneurs en polyphénols

en fonction de différentes méthodes d’extractions.
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® Macération
i Ultra-turrax
i Sonication

®# Micro-onde

N B NH BH
Echantillons

Figure 16 : Teneurs en polyphénols des échantillons en fonction des méthodes d’extraction.

Les barres verticales représentent les écarts types. Les lettres a, bc, ¢, d, e, f, g, h, I, j etk
(a <b <bc <c<d <e <f <g <h <i <j <k) indiquent les valeurs significativement différentes
des échantillons (p<0.05).

Le dosage des composés phénoliques totaux montrent une variation entre les
échantillons, les valeurs oscillent entre 454,939 et 265,482mgEAG/100g MS détectées avec
I’extrait de 1’échantillon NH et BH obtenu par sonication et macération respectivement. Des
différences significatives sont relevées (p<0,05) entre les différentes méthodes au sein du
méme échantillon a I’exception des échantillons N et BH qui ne présentent aucune différence
entre les méthodes d’extraction assistée par ultrason et micro-ondes, ultra-turrax et ultrason
respectivement. Nos résultats sont en accord avec la littérature, les méthodes d’extractions
assistées par micro-ondes et ultrasons présentent les meilleurs rendements en polyphénols
comparant la méthode conventionnelle (macération) (Proestos et Komaitis, 2008 ;
Dahmoune et al., 2014 ; Nayak et al., 2015 ; Medina-Torres et al., 2017).

Jokic et al., (2014), rapportent dans leur étude réalisée sur différentes extractions des
composés phénoliques de quelques variétés de figues fraiches un meilleur taux avec la

méthode d’extraction assistée par ultrason comparant a la macération.

Les teneurs en composés phénoliques varient entre 436,703 et 314,758mgEAG/100g MS
pour les deux figues séches (N et B). Nos résultats sont supérieurs a ceux rapportés par Faleh
et al., (2015) et Hoxha et al., (2016)et inferieurs a ceux de Bachir bey et al., (2016), proche
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de ceux Russo et al., (2014) pour des échantillons de figues seches de turque, italienne et de
la Gréce. La figue seche Azandjar (N) représente les meilleurs teneurs en polyphénols
comparant a la figue seche Taamriwth (B). D’aprés Pourghayoumi et al., (2016) les variétés
de figue avec une peau fine renferme les polyphénols dans la pulpe ce qui explique la richesse
de la figue claire par rapport a la sombre, contrairement a la littérature qui rapporte que la
figue de couleur sombre est plus riche que la figue en couleur claire (Veberic et Mikulic-
Petkovsek, 2016).

De plus plusieurs paramétres peuvent influencer les teneurs en polyphénols, principalement
I’effet variétal (génotype), conditions de séchage, stage de maturité de la figue (Caliskan,
2015, Meziant et al., 2015 ; Veberic et Mikulic-Petkovsek, 2016).

En comparant quantitativement les teneurs en polyphénols des échantillons de figue seche
et celles mélangées avec huile d’olive extra vierge (NH et BH), on remarque une élévation de
ces teneurs avec la figue Azandjar (NH), et une diminution avec la figue Taamriwth (BH)
avec les différentes méthodes d’extractions. Ceci pourrait étre du aux échanges dans la
matrice huile d’olive figue séche. Aprés les 15 jours de contacte, la figue seche Azandjar
pourrait dotée d’une couche épaisse ce qui limite le transfert des polyphénoles vers 1’huile
contrairement a la figue séche Taamriwth avec une peau fine, permet le passage des

polyphénols vers I’huile ce qui appauvris en ses Composés.

1.3. Activité antioxydante

Les résultats du pouvoir antiradicalaire des extraits acétoniques, (tableau V) indiquent
que tous les extraits analysés possedent la capacité de piéger le radical DPPH (les 1Cso sont
inversement proportionnelles a l'effet scavenger dont les valeurs faibles reflétent un

effet antiradicalaire important).
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Tableau V: Activité antiradicalaire contre le radical DPPH® (ICso mg/ml) des

différents extraits d'échantillons étudiés.

N B NH BH

Macération 10,85+ 0,171de 11,455 +0,093ef 10,435+ 0,142cd 11,825+ 0,273g

Ultra-turrax 13,395 +0,004i 14,420 + 0,048j 11,365 + 0,053ef 11,220 + 0,016ef
Sonication 9,825+0,412bc 10,720 £ 0,179de 9,265 + 0,159b 11,385 = 0,151ef
Micro-onde 9,190 £ 0,204b 10,22 0+ 0,620cd 7,86 0+ 0,179a 12,445 + 0,502 h

* les valeurs portant les mémes lettres ne présentent aucune différence significative (p<0,05).
Les lettres a, b, bc, cd, de, ef, g, h, i, j (a< b< bc< cd< de< ef <g < h <i <j) indiquent les valeurs

significativement différentes (p<0,05).

Les extraits acétoniques des échantillons de figues Azandjar—huile (NH) et Azandjar (N)
obtenue par extraction assistée par micro-ondes et ultrasons enregistrent les capacités
scavenger les plus performantes avec des ICsq les plus faibles (<10 mg /ml). Ces échantillons
se caractérisent par des teneures élevées en polyphénols totaux (454,939 et 436,703mg
EAG/100g MS). Par contre, le reste des extraits a faible teneurs notent respectivement les
capacités scavenger les moins performantes (10,22-13,395 mg /ml) indiquant ainsi leur faible

activité antiradicalaire nos résultats sont supérieurs a ceux de Debib et al., (2014).

Les différences de capacité antioxydante entre les échantillons peuvent s'expliquer
principalement par le rapport qualitatif et quantitatif des antioxydants de chaque extrait. La
relation entre les teneurs en polyphénoles totaux et les activités antioxydantes est largement
étudiée (Arvaniti et al., 2019). Des corrélations positives significatives sont relevées entre les
teneurs en composés phénoliques et 1’activité antioxydante sur le radical, 1Cso (r = -0,72).Ces
résultats concordent avec ceux de Debib et al., (2014) et Bachir bey et Louaileche (2015).
Les échantillons mélangés avec I’huile présentent des ICso plus faible que ceux des
échantillons figues seches (N), contrairement au 2eme melange (BH) qui présente des ICso
élevée comparant a B, ceci est probablement due a la présence des polyphénoles dans les

différents mélanges.
1.5. Etude de I’activité antibactérienne des extraits de figue séche

1.5.1. Détermination des concentrations minimales inhibitrices (CMI)
Afin de déterminer I’efficacité de nos extraits, on a procédé a la détermination des

concentrations minimales inhibitrices (CMI) des extraits. Globalement, les niveaux d’activité
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antimicrobienne trés variables selon 1’extrait utilisé et la souche testée (Escherichia coli
et Staphylococcus aureus).
D’aprés les résultats, aucun effet des extraits n’est observé sur la souche d’E.coli (>8mg/ml),

tandis que SARM semble sensible aux différents extraits phénoliques testés (tableau 1V).

Tableau VI: Les concentrations minimales inhibitrices (CMI) des différents extraits étudiés

vis-a-vis SARM exprimées en mg/ml.

Extrait N Extrait B Extrait NH Extrait BH
Maceration 4,165 1,04 1,04 4,16
Ultra-turrax 4,44 1,11 1,11 1,11
Ultrason 1 1 1 1
Micro-onde 1,62 3,25 1,62 3,25

Aprés analyse des résultats, on remarque que les extraits les plus actifs sont ceux obtenus
par extraction assistées par ultrason avec des CMI de 1 mg /ml, suivis des extraits B et NH
obtenus par macération avec des CMI de 1,04 mg/ml. (Les CMI les plus élevées indiquant une
faible activité sont relevée pour les 1’extrait (N) obtenus par ultra-turrax (4,44 mg /ml)).

Les extraits obtenus des mélanges figues-huiles présentent de meilleures activités avec des
faibles CMI, a I’exception de 1’échantillon BH obtenus par macération qui pressente une
valeur élevée (4,16 mg /ml). Debib et al., 2018 ont également rapportés un meilleur effet
antimicrobien des mélanges figue-huile comparant aux témoins. Les résultats pourraient étre
expliqués par effet synergique entre les composes d’huile et figue séche. Toutefois, il est
possible que I’activité des composants majeurs soit modulée par d’autres molécules mineures.
La concentration en polyphénoles n’est pas le seul paramétre qui gére le potentiel
antimicrobien mais également la nature des composés phénoliques présent dans les extraits.
Plusieurs travaux ont signalés I’activité bactéricide des dérivés d’oleuropeine et ligstrosides
présents dans huile d’olive extra vierge (Bisignano et al., 1999, Medina et al., 2007).

On remarque que nos extraits possédent des activités bactériennes sur les Gram
positifs(SARM) que les Gram négatifs E.coli. La susceptibilitt de SARM aux extraits
phenoliques pourrait étre due a une meilleure permeabilité du ou des compose (s) actif(s).
Ceci s’expliquerait par des différences dans la constitution de la paroi cellulaire. SARM est
une bactérie a Gram positif ou le peptidoglycane n’entrave pas I’entrée des molécules a petit

poids moléculaire.
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L’activité antimicrobienne des composés phénoliques a fait 1’objet d’un grand nombre
de publications. Cependant, la majorité des travaux cités dans ces publications s’arrétent au
niveau de la mise en évidence de 1’activité antimicrobienne de ces composés. Les études sur
les mécanismes d’action de cette activité sont en nombre négligeable. Selon des études
concernant les mécanismes d’action antimicrobienne de ces molécules, il semblerait que suite
a une désintégration de la membrane cellulaire bactérienne provoquée par ces substances, la
fuite des métabolites intracellulaires provoque la mort de la cellule. (Cowan, 1999;Fitzgerald
et al., 2004; Omar, 2010).
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Conclusion

Conclusion

L’étude réalisée a pour objectif s’étudier les mélanges huile d’olive extra vierge- figue
séche (Azendjar, Taamriwth) de comparer les différentes méthodes d’extraction des
polyphénols présents dans la figue séche et les mélanges avec I’huile d’olive. L'évaluation de

leur activité antioxydante et antimicrobienne.

L’étude des parametres physico-chimiques montre que les taux d’humidité des deux
variétés de figues seches Azandjar et Taamriwth sont de 25,33% et de 23,55%
respectivement. L’analyse de la variance montre des différences significatives (p<0,05) entre
les deux échantillons. Les résultats d’acidité des échantillons étudiés sont compris entre 0,584
et 0,624 %, I’huile d’olive ne présente pas d’effet sur I’acidité des deux variétés de figue

seche.

Les résultats de dosage des sucres des variétés de figue séche Azandjar et Taamriwth
montrent que la variété Taamriwth est plus riche en glucides, cette différence est
probablement due au facteur génétique. Autre, les mélanges de figue seche et huile d’olive
présents des teneurs faibles par apport a ces témoins, donc I’huile d’olive influence sur la

teneur en glucides des figues séches.

Le dosage des polyphénols montre que leurs teneurs sont variables en fonction des
échantillons avec et sans ’huile ; en fonction des méthodes d’extraction utilisés Soit
conventionnelles ou bien nouvelles. Les teneurs en composés phénoliques oscillent entre
454,939 mg AG /100g MS de I’échantillon NH obtenu par sonication et 265,482 mg AG/100g
MS de I’échantillon BH obtenu par macération. Les méthodes d’extraction assistées par
sonication et micro-onde ont les meilleurs rendements en composés phénoliques par rapport

aux deux autres méthodes macération et ultra-turrax.

L’activité antioxydante et antibactérienne des extraits des échantillons de figue seche
variée en fonction des échantillons analysés et les méthodes d’extraction utilisées.
L’évaluation de I’activité antioxydante des extraits acétoniques des échantillons de figue
séche montre que 1’échantillon NH (Azandjar —I’huile d’olive) de micro-onde représente
I’ICso le plus faible donc une activite antioxydante élevée, alors que 1’IC50 le plus faible est

enregistré pour I’échantillon B de 1’ultra-turrax.
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Conclusion

Les extraits présentent des 1Csq faibles possedent des activites antioxydantes élevées et

en paralléle des teneurs en composés phénoliques élevés.

L’évaluation de D’activité antibactérienne (E. coli et SARM) des extraits analysés
dépend des échantillons analyses et les méthodes d’extraction utilisés. Nos résultats indiquent
que les extraits de 1’ultrason présentent les CMI les plus faibles donc une activité importante
suivie par les extraits de micro-onde. Autre, les mélanges figue séche et huile d’olive extra-
vierge possedent des concentrations minimales inhibitrices basses comparant aux témoins ce
qui indique I’effet synergique des composés des deux constituants de la matrice. D’autre part ;
nos extraits exercent un effet inhibiteur contre les Gram positif (SARM) que les Gram négatif
(E.coli).

Au terme de cette étude, nous constatant que le mélange de figue séche huile d’olive
extra-vierge constituent un mélange intéressant vu I’enrichissement en polyphénols. D’autre
part ; les méthodes d’extractions tel que ultrason et micro-ondes donnent des rendements les

plus élevés induisant une activité antibactérienne et antioxydante intéressante.

Nos résultats restent partiels et d’autres travaux s’imposent car les approches sont globales.

Aussi, il serait intéressant de :

» Tester d’autres variétés de figues seéches ; huile d’olive.

» Tester d’autres mélanges avec d’autres temps de contactes.

» Dosage des flavonoides ; anthocyanines.

» Optimisation des méthodes d’extractions par ultrason et micro-ondes

> Tester les huiles issues de mélange figue séche ; huile d’olive.
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Annexes

Annexe 01

Tableau I : Les différentes catégories d’huile d’olive et les limites établies par le COI (2003).

Catégorie Acidité Indice de | Extinction spécifique dans | Caractéristiques
(%) peroxyde rov organoleptiques
(mEq O2
Kg) 270nm | AK 232nm | Médiane Médiane
du du fruité
défaut
Huile d’olive <0,8 <20 <0,22 <0,01 | <25 Me=0 Me >0
Vierge extra
Huile d’olive <2,0 <20 <0,25 <0,01 | <2,6 0<Me=<2,5 Me>0
Vierge fine
Huile d’olive <33 <20 <0,30 <0,01 | - 2,5<Me<6 -
Vierge courante
Huile d’olive >3,3 Non limité - - - Me > 6 -
Vierge
lampante
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a) Phenolic acids
(0]
(s}
. N . - s
R.
Hydroxylbenzoic acid Hydroxylcinnamic acid
Gallic acid: R2= H, R3= OH, Rd= OH, R5= OH Ferulic acid: R2= H, R3= OCH3, R4= OH, R5=H
Ry R; Vanillic acid: R2= H, R3= OCHs, R4= OH, R5= H Caffeic acid: R2= H, R3= OH, R4~ OH,R5- H
5 Syringic acid: R2= H, R3= OCH;, R4= OH, R5=OCH;  Coumaric acid: R2= H, R3=H, R4= OH, R5=H
Salicylic acid: R2= OH, R3- H, R4= H, R5=H
Chlorogenic acid:
Sources: Robbins, 2003
b) Flavonoids
Subclasses
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=5 Compounds Substituents
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@I Catechin OH OH OH OH OH H
OH
Anthocyanidins
3 Compounds Substituents
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Source: Van Acker et al., 1996, Heldt & Piechulla, 2011
¢) Carotenoids
oM OH OH
N S N AR AR R R
HO' )
Lutein Zeaxanthin B-Cryptoxanthin
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\\\\\\\\\ \\\\\\\\ X NN YNY YN YN
o-carotene B-carotene Lycopene

Figure 01: structures des principaux composes de figue seche (Arvaniti et al., 2019).
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Annexe 02
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Figure02 : Courbe d’étalonnage des glucides.
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c 1 R2=0,9985
S
~ 0,8
-3
80,6
5
<04
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Figure 03 : Courbe d’étalonnage des composés phénoliques.
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Figure 04 : Pourcentages d’inhibition Figure 05 : Pourcentages d’inhibition
en fonction des concentrations. en fonction des concentrations.
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Figure 06 : Pourcentages d’inhibition Figure 07 : Pourcentages d’inhibition

en fonction des concentrations. en fonction des concentrations.
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Figure 08 : Pourcentages d’inhibition Figure 09 : Pourcentages d’inhibition
en fonction des concentrations. en fonction des concentrations.
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Figure 10 : Pourcentages d’inhibition

en fonction des concentrations.

Figure 11 : Pourcentages d’inhibition

en fonction des concentrations.
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Figure 12 : Pourcentages d’inhibition Figure 13 : Pourcentages d’inhibition
en fonction des concentrations. en fonction des concentrations.
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Figure 14 : Pourcentages d’inhibition

en fonction des concentrations.

Figure 15 : Pourcentages d’inhibition

en fonction des concentrations.
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Figure 16 : Pourcentages d’inhibition Figure 17 : Pourcentages d’inhibition
en fonction des concentrations. en fonction des concentrations.
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Figure 18 : Pourcentages d’inhibition Figure 19 : Pourcentages d’inhibition

en fonction des concentrations. en fonction des concentrations.
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Figure 20 : Pourcentages d’inhibition Figure 21 : Pourcentages d’inhibition
en fonction des concentrations. en fonction des concentrations.
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Figure 22 : Pourcentages d’inhibition

en fonction des concentrations.

Figure 23 : Pourcentages d’inhibition

en fonction des concentrations.
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Figure 24 : Pourcentages d’inhibition Figure 25 : Pourcentages d’inhibition
en fonction des concentrations. en fonction des concentrations.
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Figure26 : Pourcentages d’inhibition Figure 27 : Pourcentages d’inhibition

en fonction des concentrations. en fonction des concentrations.
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Figure 28 : Pourcentages d’inhibition Figure 29 : Pourcentages d’inhibition
en fonction des concentrations. en fonction des concentrations.
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Figure 30 : Pourcentages d’inhibition Figure 31 : Pourcentages d’inhibition

en fonction des concentrations. en fonction des concentrations.
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Figure 32 : Pourcentages d’inhibition Figure 33 : Pourcentages d’inhibition
en fonction des concentrations. en fonction des concentrations.
60 - 60
y =2,9396x + 15,22 y = 2,4865x + 17,528
2_ R?=0,9675

50 | R?=0,9943 50 .
E 40 - . 40
= X
E &
c 30 - = 30
2 )
B <
o) (=
£ 20 - = 20
£

10 - 10

O T T 1 O T T 1
0 5 10 15 5 10 15
Concentrations (mg/ml) Concentrations (mg/ml)

Figure 34 : Pourcentages d’inhibition

en fonction des concentrations.

Figure 35 : Pourcentages d’inhibition

en fonction des concentrations.



Résume

Résumeé

L’étude réalisée a pour objectif d’étudier les mélanges huile d’olive extra vierge- figue
seche (Azendjar, Taamriwth), de comparer les différentes méthodes d’extraction des
polyphénols des différents échantillons ainsi que I'évaluation de leur activité antioxydante et
antibacterienne. L’huile d’olive ne présente pas d’effet sur ’acidité des deux variétés de
figues seche. Les résultats de dosages des sucres montrent que la variété Taamriwth est plus
riche en glucides, alors que I’huile d’olive influence négativement la teneur en glucides des
figues seéches. Les méthodes d’extraction assistées par sonication et micro-onde ont les
meilleurs rendements en composés phénoliques. On remarque une élévation de ces teneurs
avec la figue Azendjar (NH), et une diminution avec la figue Taamriwth (BH). Ceci pourrait
étre du aux échanges dans la matrice huile d’olive figue séche. L’évaluation de I’activité
antioxydante des extraits acétoniques des échantillons montre que [I’échantillon NH
(Azandjar—1I’huile d’olive) de micro-onde représente 1’ICsq le plus faible donc une activité
antioxydante élevée. L’évaluation de I’activité antibactérienne (E. coli et SARM) des extraits
analysés indiquent que les extraits de 1’ultrason présentent les CMI les plus faibles. Autre, les
mélanges figue seéche et huile d’olive extra-vierge possedent des CMI plus faible ce qui
indique I’effet synergique des composés des deux constituants de la matrice. D’autre part ;
nos extraits exercent un effet inhibiteur uniquement sur les Gram positif (SARM)

Mots clé: figue séche, huile d’olive, méthode d’extraction, polyphénols, activités
antibactériennes, activités antioxydantes.

Abstract

The objective of the study elaborates mixtures of the extra-virgin olive oil-dried fig
(Azendjar, Taamriwth varieties); compare the different methods of extraction of the
polyphenols witht different samples and evaluation of their antioxidant activity and
antimicrobial. Olive oil has no effect acidity of both varieties dried figs.. The results of sugar
measurements show that the Taamriwth variety is richer in carbohydrates, while the olive oil
has a negative influence on the sugar content of dried figs. The extraction methods assisted by
ultrasounds-assisted extraxtion and microwave have the best yields of phenolic compounds. A
high level is observed with fig Azendjar (NH) and a decrease with fig Taamriwth (BH). This
could be due to exchanges in the dry fig olive oil matrix. The evaluation of the antioxidant
activity of samples shows that the sample NH (Azandjar-olive oil) of microwave represents
the lowest IC50 thus a high antioxidant activity. Evaluation of the antibacterial activity (E.
coli and MRSA) of the analyzed extracts indicates that the ultrasound extracts show the
weakest MICs. In addition, dry fig and extra virgin olive oil mixtures have lower MICs
indicating the synergistic effect of the compounds of the two constituents of the matrix. On
the other hand; our extracts exert an inhibitory effect only on Gram-positive (MRSA)

Key words: dried fig, olive oil, extraction methods, polyphenols, antibacterial activity,
antioxidant activity.
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