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Résumé
|

La présente étude porte sur la valorisation estoamation des figues seches de la région de
Tizi-Ouzou. Dans la premiére partie de cette étode réalisé une étude physicochimique et
microbiologique de deux variétés (Jaune et Noirjiglees seches, provenant de trois régions
(Bouzeguene, Michelet, et Yakouréne) de la willagaTizi-Ouzou. A partir des figues
seches testées, I'extraction des tanins en utilifeau et le méthanol comme solvants

d’extraction a été réalisée.

L'extrait des tanins a été testé vis-a-vis des Besic pathogén&scherichia coli
Staphylococcus aurelet Candida albicansDans la deuxieme partie, huit formulations de
sirops anti diarrhéiques a base de figues seZheg baet de la plant®ulicaria odoraont

éte élaborées, caractérisées et comparées a yn @isvmaceutique anti diarrhéique. Le
meilleur sirop a été testé vis-a-vis les mémes lsegIcPuis soumis a un test de stabilité ¢
30°C pendant 21 jours. La formulation choisie ¢able présente des substances biactives de

point de haute qualité biologique et pharmacologiqu

Mot clés: figues sécheg.jujuba, Pulicaria odoratannins, sirop anti diarrhéique



Summary

The present study concerns the valorization amdggssing of dried figs from Tizi-
Ouzou. In the first part of this study, a physicaehcal and microbiological study of two
varieties (yellow and black) of dried figs from thegions (Bouzeguene, Michelet and
Yakouréne) and an industrial dried fig. From theedirfigs tested, extraction of the tannins

using water and methanol as extraction solventoaased out.

The extract of the tannin was tested against pathiogstrainsEscherichia coli
Staphylococcus aurewend Candida albicansin the second part, eight formulations of anti
diarrheal syrups based on dried figs&zyphus jujuband the planPulicaria odorahave been
developed, characterized and compared to a phautigaeanti diarrheal syrup. The best
syrup was tested against the same strains, thgacsed to a stability test, at 30 °c for 21
days. The formulation chosen is stable presentadtive substances of high biological and
pharmaceutical quality.

Key words: dried figs, Zizyphus jujuba Pulicaria odora tannins, anti diarrheal syrup
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Introduction générale

Le figuier et son fruit restent au centre des cnogs, des coutumes des anciennes
sociétés méditerranéennes. Des pratiques qui émbgas vertus protectrices, fécondantes et
régénérantes (EL BOUZIDI, 2002).

Le fruit se caractérise par une forme ronde etaidspqui varie selon les variétés de 30
a 65 grammes. Il est composé d'une peau exterrm@éeokt une partie interne qui contient
latex et riche en protéases et lipases. Ces datiepeeprésentent respectivement 10 et plus
de 20% du poids du fruit (OUAOUICH et CHIMI, 2005).

L’Algérie produit des figues en quantité importasp&cialement la région de la Kabylie
(Bejaia et Tizi-Ouzou) et Sétif avec une superfiageproduction respectivement de I'ordre de
26,32%, 13,63%, 10,54% (MADR, 2009).

Par ailleurs, ces figues ont des humidités élevéegjui nécessite une stabilisation.
Plusieurs types de transformation sont appliqués ge fruit, mais tout de méme la technique
la plus utilisée est le séchage (VIDAUD, 1997).deenier consiste a réduire la teneur en eau
des produits par évaporation. Ce phénomene, pefénater les contaminations et toute autre
réaction susceptible d’altérer la qualité organtg du produit.

En effet, le séchage peut étre réalisé selon deaniares, I'une est utilisée depuis la
nuit des temps par les agriculteurs qui ne prodtiiga’'une petite quantité, et la deuxieme a
ete développée par les industries afin de mininieepertes, et assurer la production de trés
bonne qualité vue la concurrence qui réegne au réadehvente (EL KHALOUI, 2010).

Zizyphus jujubaune plante médicinale nommée jujube, est un &bdndant dans les
régions tropicale et subtropicale. Ladite espeésgnte plusieurs qualités pharmacologiques
recherchées pour la santé humaine (BENAHMED DJidldl. 2016).

En outre, ce fruit est prescrit afin de traitergpwrs maladies telles que : I'hépatite
chronique, le stress, I'anémie, la diarrhée ...¢EL.ALOUI et al, 2014 ; BENAHMED
DJIALI el al. 2016 ).

Pulicaria odora,est une autre plante meédicinale utilisée et comauaos ancétres. Ces
caractéristiques ne sont pas encore établies ctenmét, mais selon des travaux ultérieurs
de notre promotrice, cette plante présente beaudewertus thérapeutiques qui sont en cours
de publication. Cette espéce est consommeée papgdalgiion dans deux régions de Tizi-

Ouzou et Tipaza sous forme de gallate.
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Zizyphus jujubaune autre plante médicinale nommeée jujube, e$tuinabondant dans
les régions tropicale et subtropicale. La dite espérésente plusieurs qualités
pharmacologiques recherchées pour la santé hurfgiitddAHMED DJIALI el al. 2016).

En outre, ce fruit est prescrit afin de traitergpwrs maladies telles que : I'hépatite
chronique, le stress, I'anémie, la diarrhée ...€ELALOUI et al, 2014 ;BENAHMED
DJIALI el al. 2016).

Les trois especes précitées au paravent, possedient substances bioactives
(polyphénols, flavonoides, tanins...... ) a des quantiariables.Par définition, ces derniers
font partie de polyphénols.

Les scientifiques portent un trés grand intérét tnins. Ces derniers sont connues
pour la premiére fois par leur propriété de tramefr la peau en matériaux imputrescibles,
ainsi plusieurs études ont été menées, et quibmnitih a des résultats encouragent le domaine
pharmaceutique car celles-ci présentent un effetibaoiérien, antifongique, anti
inflammatoire, anti diarrhéique...etc (BIAYEM, 2002

C’est dans ce sens que, notre travail s’inscut elorisation des deux fruits et la plante
qui est peu connue par la population algériennaéime a I'étranger.

L’objectif principal de notre travail est I'élabdi@n d’'un sirop anti diarrhéique, a base

des sirops de figues seéches et de jujube et larpaledia plant®ulicaria odora
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Chapitre 1l Méthodes de conservation
- == ]

I.1Historique

Le figuier (Ficus carica L) provient du mot « Ficus » qui signifie verrue,l@ mot
« carica » indiquant une région en Turquie ouprabablement existé pour la premiere fois
(VIDAUD, 1997).

Ce premier est présent dans des textes anciensedque de toutes les civilisations
(PONTOPPIDAN, 2006).

Selon EI BOUZIDI, (2002), cet arbre est présentnamyen orient dés le troisieme
millénaire chez les ancétres des sumériens, aipsi 5000 ans, les égyptiens l'utilisé pour en
extraire des produits pharmaceutiques, et la mgthelgrecque le qualifi€ comme étant un
don de la déesse des moissons et de la terre.

Tout de méme, le figuier est mentionné dans deesehibliques et dans les religions

monothéistes comme le coran. La figure 1 reprédamtere du figuier.

Figure 01 Photo de I'arbre du figuier Taranimt situé a ¥atene

.2 Généralités

Le Ficus est généralement un buisson de 4m a Shauteur (PONTAPPIDAN, 2006)
et qui peut atteindre 10 & 12m de hauteur avedalanéent de 4m (OUAOUICH et CHIMI,
2005). Il présente des feuilles larges, épaiss&Esrtigueuses et entieres avec un limbe de plus
en plus découpés et des lobes trés apparents (VIDABI7).
Le figuier se propage sous des climats chaud, sec des pluies printanieres mais une
sécheresse prolongée qui peut provoquer la chutelid (PONTAPPIDAN, 1997).
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Leurs cultures se situent principalement danszdases montagneuses, sols pauvres, et
recevant peu de soins (WALALI LOUDY]I, 1995). La ii#é de culture revient a son systéme
racinaire tres développé (PONTAPPIDAN, 1997).

Comme tout les ficus, le systeme de reproductioffigiier est sexué, représenté par
des fleurs males et des fleurs femelles et quirerd@et des graines appelées sycone ou figues
(ROGER, 2002). Malgreé leur ressemblance, il existex types de figuiers qui sont le figuier
femelleFicus carica domestigaet le figuier mald=icus carica caprificadont les fruits sont
immangeables et encore appelés figues de boucsEZXRON et al ; 1998). La fécondation
des deux espéeces se fait avec l'intermédiaire @lastophage sous le nom scientifique de
Blastophaga psendROGER, 2002).

.3 Systématique
Selon GAUSSEN edl. (1982), la classification botanique du figuier lassuivante :
Regne : Végétal
Embranchement: phanérogames
Classe : dicotylédones
Sous classe : Hamamélidées
Séries : Apétales unisexuées
Ordre : Urticale
Famille : Moracée
Genre : Ficus
Espece Ficus carica L
La famille des Moracées est caractérisée par l&tseéc d’'un latex blanc ou incolore au
niveau des blessures de la plante, et on trouve cletite famille 52 genres différents dont le
genre Ficus (VIDAUD, 1997).

I.4 Répartition géographique
[.4.1.Dans le monde

L’homme a porté un trés grand intérét au figuiee, dernier est cultivé par tout dans le
monde grace a ses grandes capacités d’adaptatitldXBLI, 2003).

Selon VIDAUD (1997), le figuier est présent depless iles de canaries jusqu’en Inde et

Pakistan, sur I'océan atlantique, la méditerranéée enoyen orient, cet arbre est ensuite
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introduit dans le nouveau monde en Amérique sulte @lonisation. La Turquie compte le

plus grand nombre d’individus de cette espece augizon 10 millions de figuier.

1.4.2. En Algérie

Selon les statistiqgues du Ministere de I'Agricuttuet du Développement Rural
(MADR, 2009), la culture du figuier s’étend sur usgperficie de 46 935 ha, représentant
ainsi 5,7% de la surface occupée par les plantgonAlgérie apres : I'olivier, le palmier et
les agrumes.

La culture du figuier est importante dans les wdks de Bejaia, Tizi-Ouzou et Sétif
avec respectivement 26,32%, 13,3%, 10,54% (MADR920

I.5 Définition des figues

La figue ou sycone est un fruit qui atteint 3 a 8denlong (SOMON, 1987), de forme
sphérique ou ovoide, présentant un tétant sur édleqest fixé la queue qui la rattache a
I'arbre. Le poids du fruit varie selon les variéties30 a 65 grammes.
[.5.1. Composition de la figue

La peau est composée d’'une partie externe lisseletée, représentant au maximum
10% du poids du fruit, et d’'un parenchyme blanc @pntient un latex, liquide nourricier du
fruit tant que celui-ci n’est pas mur.

A maturité la peau ne représente plus que 10 % I poids (ESPIARD, 2002), les
autres composants sont représentés dans le tdbleau
Tableau | : Composition moyenne des figues a peau verte ISP, 2002 ; OUAOQUICH et
CHIMI, 2005).

Composant Quantité moyenne dans une figue (%)
Eau 80

Sucres 13,5

Acides organiques 0,4

Cellulose 2,8

Protéines 1,9

Lipides 0,3

Cendres 0,8
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1.5.2. Formation et maturation de la figue

La figue est un ensemble de fleurs métdemelles jumelées et caché dans une méme
structure végeétale présentant un ostiole. C’edidposition de ces derniéres qui nous indique
sur le type du figuier (VIDAUD, 1997).

Cl I'arl nal Chez ’arbre femelle
wez L arbre maie

Styvle
Style I Différence de la longueur du style chez
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.
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4 .":5";/.1‘.
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apres son (ll'\l‘ll'p')('lll('l“

Figure 02: La différence entre le figuier male et le figuiemelle (VIDAUD, 1997)

La pollinisation est assurée par I'inseBiastophaga psenggui ne peut se reproduire
en dehors de la fructification du figuier, de cé#tgon aucun d’eux ne peut exister sans l'autre
(VALDEYRON etal ; 1998).

Le blastophage ne faisant pas la différence eesdléurs longistyles femelles et les
fleurs brévistyle males, il passe par les longestyl causant ainsi une pollinisation
involontaire, et par les brévistyles ou il pont ce=ufs pour assurer sa descendance
(PONTAPPIDAN, 1997).
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Ce cycle de développement dure environ deux mdes résultat et un fruit qui arrive a
maturité enfin d'été ou en automne d'ou leurs nignds d’automne a ce stade les fleures
femelles ne produisent pas seulement des grainés amasi permettent la formation de
réceptacle charnus de qualités gustatives cert@fsDEYRON etal ; 1998).

1.5.3. Critéres de classification

Vu le nombre élevé des variétés de figues peuindte plus de 650 variétés qui sont
trés difficiles a identifier.

On distingue trois principales techniques d’idecdifion variétale : description
morphologique et photographie, électrophorése daéjpres et enfin la différenciation
moléculaire a l'aide de fragments d’ADN amplifiaCette derniére, est une technique de
certitude mais reste trés limitée.

1) Selon les criteres morphologiques

D’apres VIDAUD (1997), les fruits ont des formescelorations diverses. Selon la
forme on distingue les fruits oblongs, pyriformes ndes. Selon la couleur, les fruits
peuvent avoir plusieurs couleurs violet, noiref@erouge et brune.

2) Selon la comestibilité du fruit

On distingue d'une part, les figues comestiblesel@s aussi figues domestiques
possédent des graines. Ce type regroupe deuxésitid figues d’automne ou les variétés
dites uniferes (VIDAUD, 1997) et les variétés geupent fournir deux a trois générations
annuelles dites biferes (SOMON ,1987).

D’autre part, il existe d’autres types de figuippalés les caprifiguier qui ne produisent
ni des graines ni des fruits comestibles mais pliiGoollen qu’est un vecteur polinisateur.

[.5.4. Les variétés de figues

En 1902, TRUBET décrit deux types de Dokkars prissem Kabylie qui sont, les
dokkars précoces comme (Madel, Burzel, Azaim,Titsetkourt) et des dokkars tardif comme
(lloul, Akoura, Afarass et Mor). Selon MOURI ,1938® nombre de variétés de dokkar en
Kabylie peut atteindre 16 variétés.

BRICHET, (1930) a mentionné que, la productionigads seches en Kabylie est issue
d’'une dizaine de variétés dont on peut citer quatrqua cing parmi elles l'une des variétés
est utilisée dans la présente étude qui est Tatanim



Chapitre | i@&dalités surFicus carica L
]

I.6. Caractéristiques des figues seches
[.6.1. Composition biochimique
Les figues seéches sont riches en sucres, vitamghesn éléments minéraux. Leur

composition moyenne par 100 g de figues séchéesmsisentée dans le tableau Il

Tableau Il: Les principaux constituants des figues séchées @RIK 2003 ; EL
KHALOUI, 2010) ,
Constituants Teneur/ 100g
Protéines (g) 3,00
Hydrate de carbone (g) 58,2
Matiere grasse (g) 19
Energie (cal) 253
Vitamine C (mg) 3,6
Vitamine B1 (mg) 0,079
Vitamine B2 (mg) 0,083
Vitamine A (1U) 0,014
Calcium (mg) 174
Phosphore (mg) 70
Magnésium (mg) 60
Potassium (mg) 682

[.6.2.Teneur en sucres

La teneur en sucres du fruit frais est de 13,5%iteint 20% aprés le séchage. Parmi les
éléments les plus importants le glucose et le dsec{AIT HADDOU efal, 2014).
1.6.3. Qualité microbiologique

Le séchage permet une stabilisation microbiologigiee I'aliment par l‘arrét de
prolifération des microorganismes (BRANGERagt2007).

Certaines industries procédent a une étape supptames qui est: le traitement a
I'anhydride sulfureux, car la structure anatomideda figue la rend particulierement sensible
aux fermentations internes par les levures et smises. Ces microorganismes sont introduits

dans le capitule par des insectes qui y pénétréqgudice inferieur (ESPIARD, 2002).
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La durée de conservation des figues aprés la eédé@pend de la température et du
degré de maturité. Généralement, les fruits seadégt trés vite a cause de la fragilité de
leurs épidermes.

A température ambiante, les figues ne peuvent pascénserveées plus d’une journée.
Par contre, a une température entre 0 et 2 °C a¥Bb6 d’hygrométrie), la conservation peut
atteindre jusqu’a deux semaines (OUAQUICH et CHIROOS).

La figue peut étre consommeée a I'état frais, conatiment nourrissant ou servie
comme produit industriel (OUKABLI, 2003).

Avant la transformation, les fruits vont d’abordbsuun enchainement d’opérations
unitaires : le lavage, le triage et ensuite lebctalje (MAESTRELLI et CHOUROT, 2002).

Ce dernier, est réalisé en vue d'obtenir un prodyirésentation homogéne. Les gros
fruits sont souvent destinés au séchage (ESPIAROR)2

L’industrie accorde une grande importance a cet fpour ses utilisations diverses
comme : figues séchées, confiture, pate de figusst alcool, sirop...etc (VIDAUD, 1997).

Dans la présente étude, nous nous sommes intéraggéfigues séches ce qui nous

incité de faire appel a la technologie de séchagegdes.

[I.1.Technologie de séchage

Le séchage est le moyen de conservation le plliséutiour les figues, car il permet la
disponibilité des figues sur toute I'année (VIDAUMD997). La durée de cette étape de
transformation varie selon les variétés (ESPIARIDZ.

Ce premier consiste en I'élimination de I'eau psaporation (BIMBENET, 2002).
Généralement, les figues destinées au séchagenti@uguérir sur I'arbre une consistance
pateuse, avec une peau fendillée, ridée et fléviec une teneur en eau de 40 a 50%
(GAMERO, 2002 ; EI KHALOUI, 2010, FERRADJI et, 2011). On peut méme cueillir les
figues séches a partir du sol suite a leur chutierelée. Dans ce cas, il faut débarrasser le sol
et les herbes. Les fruits doivent étre ramassésalén aux premiéres heures chaque jour afin
d’éviter leurs détérioration. En effet, toutesVesiétés de figues peuvent subir I'opération de
séchage, mais les blanches ayant une peau findesquitis recherchées (GAMERO, 2002).

Le processus du séchage peut se faire soit diliegr(naturel) ou artificiel.
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[1.1.1. Séchage naturel

C’est une méthode trés ancienne du séchage agraltdeconsiste a déshydrater des
fruits et des légumes au moyen de la chaleur (OU2Q08). Cette déshydratation conduit a
I'élimination de I'eau et I'obtention d’'un produtpable d’étre stocker grace a la réduction et
I'arrét des réactions microbiologiques, enzymatijuetc (ALBITAR, 2011).

Les figues sont séchées en les déposants sur tles oa des claies de roseaux, pour
éviter le contact des fruits avec le sol. Ellestsmxposées au soleil pendant la journée, et
recouvertes la nuit afin d’éviter les parasite$atisorption de I'humidité (VIDAUD, 1997 ;
GAMERO, 2002).

Une autre procédure est appliquée lors du séchatgeshpour éviter toute altération est
celle de 'immersion des figues dans un bain d’kauillante & 5% de sel avant le séchage
(GAMERO, 2002).

A la fin, les figues séchées sont conditionnéessddes sacs ou fat en plastique
hermétiqgue de 25 a 50 Kg. Certains agriculteursutant dans ces derniéres des plantes
aromatiques comme le thym et I'origan afin d’am&ide goQt et repousser les insectes (EL
KHALOUI, 2010).

Le séchage naturel est non couteux, mais aboutt@oduit fini de qualité médiocre a
cause de:

» L’exposition du fruit aux poussieres et aux insscte

» Possibilité de fermentation (JEDDI, 2009).

» Possibilité de contamination avec une telle longu&riode de séchage, ou de
réhydratation nocturne et des contaminations parmeisissures tellgu’Aspergillus
flavus(AIT HADDOU et al, 2014).

[1.1.2. Séchage artificiel

Ce type de séchage est utilisé dans les différentestries. Il est réalisé en plusieurs
étapes qui varient selon la nature de la matieeenigre et le produit que I'on veut obtenir
ainsi une meilleure maitrise des parametres deagéch.es principales d’entre-elles sont

mentionnées dans la figure 3.
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Réception et pesage des figues mature de 30 al&8%gids unitaire

4L

Triage et calibrage pour éliminer les fruits abimépour avoir un produit homogén

4Ll

Lavage a I'eau potable afin d’enlever les poussier

JL

Blanchiment avec un sel NaCl en solution a 40gfis ggouttage et chauffage a 809C

4L

Sulfitage a 5g/l de métabisulfite paOs pendant 30 min

4Ll

Fumigation 72h a l'acide carbonique, puis conditement dans des sacs en plastique
et des emballages en carton

4Ll

Egouttage et séchage au four a 65°C

(42

\/
Enrobage des figues séchées dans I'amidon & 339
d’humidité

Figure 03: Schéma de la méthode de production industriellégues séchées (OUAOUICH
et CHIMI, 2005)
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I11.1 Généralités

Le jujube est issu du jujubier, qui est décrit comuam arbuste épineux et sarmenteux,
de 3-4 a 10-16 m de haut (les arbres de 20 m sgmtdres), a cime arrondie. Les épines sont
disposées par deux a l'aisselle des feuilles :el'yslus ou moins droite et effilée, un peu
orientée vers le haut, atteint 1,8 cm de longutt@en crochet, plutét orientée vers le bas, est
un peu plus courte. Les feuilles sont alternegyrané trés variable, a bord finement crénelé
(KONE etal, 2009).

Le jujubier est un arbre fruitier sauvage. Sestdrdes jujubes, sont traditionnellement
exploités par cueillette dans les peuplements elstet représentent une source de revenu
importante pour de nombreuses familles ruralesdig consommeés frais ou secs (DANTHU
etal, 2001).

En trois ans, le jujubier produit des fruits, dtemtre cinquante et soixante-quinze ans.
Avec des pluies de 100 a 125 mm, on peut en thex 15 kg de fruits, 3 a 5 kg de fourrages,
8 a 10 kg de combustible par an. Mais avec degpldé 300 a 500 mm par an, l'arbre peut
produire jusqu’a 35 kg de fruits et peut atteintile® a 150 kg de fruits par an sous irrigation
(VASHISHTHA, 2001).

Cet arbre est présent dans plusieurs régions agdes-arides et sahariennes. C’est une
espéce a usages multiples. Les feuilles sont esufiar les animaux, les fruits sont
consommeés par 'Homme, le bois sert de combustibleneilleure qualité et les fleurs sont
butinées par les abeilles qui en produisent unliexteniel. D’autre part, les graines broyées
de cette espéce sont traditionnellement utilis@es [ traitement de nombreuses maladies.
lIs sont antipyrétiques, toniques, antiviraux efiraitrobiens. L’huile de fruit du jujubier est
riche en acide gras mono-insaturé (AGMI) (El HACHIdM al, 2014).

[ll.2. Systématique

Selon MUNIER (1973), les jujubiers appartiennenfgdamille des Rhamnacées, du
genre Ziziphus. Ce nom est dérivé de I'appelladi@ie du jujubier de Barbarie : Zizouf. Ce
genre comprend environ 80 espéces, réparties palecnent dans I'Ancien Monde, dont

quelques-unes seulement présentent un intérét guque :

12
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Regne : Plantae
Sous-régne : Tracheobionta
Division : Magnoliophyta
Classe : Magnoliopsida
Sous-classe : Rosidae
Ordre : Rhamnales

Famille : Rhamnaceae
Genre : Zizyphus

Espece Zizyphus jujuba

Figure 04 : Fruit deZizyphus jujubale la région de Tipaza

[11.3 Qualités nutritionnelles

Le jujube est riche en nutriments comme nous ireliguableau 03. Le jujube présente
une quantité importante de polyphénols, et plusipéénent les flavonoides, qui lui procurent
un important effet antimicrobien (BENAHMED DJILAL2016).

13
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Tableau Il : Composition nutritionnelle du jujube indien (PAREEX013).

Constituant

Quantités pour 100g du fruit

Humidité (%)
Protéines (g)

Graisse (Q)

Fibres (g)

Hydrate de carbone (g)
Sucres totaux (g)

Sucres réducteurs (g)

Sucres non réducteurs (g)

Cendres (Q)
Calcium (mg)
Phosphore (mg)
Fer (mg)
Caroténoides (mg)
Thiamine (mg)
Riboflavine (mg)
Niacine (mg)
Acide citrique (mg)
Acide ascorbique (mg)
Floride (ppm)
Pectine (%)

81.6 - 83
0.8

0.07

0.60

17.0
5.4-10.5
14-6.2
3.2-8
0.3-0.59
25.6

26.8

0.76 -1.8
0.021
0.02-0.024
0.02-0.038
0.7-0.873
0.2-11
65.8-76.0
0.1-0.2
2.2-34
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IV.1 Généralités

Le genrePulicaria est le troisieme plus grand genre de la famille Alsteraceae. Il
comprend 85 espéces dont la plus part sont deeheaybi sont réparties entre le nord
Africain, 'Europe, I'Asie et I'Arabie saoudite QUATI etal. 2014)

Les espéces du genRallicaria ont été largement utilisées par nos ancétres @mmm

plante médicinale.

IV.2 Taxonomie

Selon CRONQUIST edl. (1972),Pulicaria odora(figure 5) est classée comme suit:
Division : Trachaeophyta

Classe : Angiospermopsida

Sous classe : Dicotyledonidae

Ordre : Asterales

Famille : Asteraceae

Genre : Pulicaria

Espece Pulicaria odora.

Ry

Figure 05: Photo dePulicaria odorade la région de Tizi-Ouzou

IV.3 Activités biologiques

Selon FADWA etal. (2005), la planteéPulicaria odora est originaire du Maroc et
connue pour ses propriétés thérapeutiques (amdirimiatoire). Ainsi que, son effet

14
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antibactérien contre septe types de bactériestampweffet de ces huiles qui est plus

important que les antibiotiques standards.
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Touts les végétaux contiennent des composés phéesli mais leurs répartitions
qualitatives et quantitatives est inégale variehbrs les espéeces, les tissus, les organes et les
stades physiologiques de la plante (MACHEIXEakt2006). Ces composés représentent un
groupe de 8000 composés connus comme meétaboldesdseres (COLLIN eal. 2011). Les
tanins font partie de ce groupe.

On peut distinguer deux grands groupes: les tahydrolysables et les tanins
condensés (ALAIS etl. 2010), Ces derniers sont différents par leurtiéige chimique et
leur composition (MACHEIXE eal. 2006).

V.1. Définition

Le nom des tanins vient de leur propriété de tatamgreau. Ce sont des substances
d'origine végétale, non azotée, hydrosolublesaigspmoléculaire compris entre 500 et 3000
(CHEYNIER etal, 2006). lls sont caracteérisés par leur propriéé@anner des combinaisons

avec les protéines et d’autres polymeres, tel gsiepolysaccharides (RIBEREAU, 1982).
V.2. Structure et classification

On distingue deux groupes de tanins qui sont :
e Les tanins hydrolysables.

» Les tanins non hydrolysable ou condensés.

V.2.1. Tanins hydrolysables

Les tanins hydrolysables (figure 06) sont des ssterglucides et d’acides-phénols, ou
de dérivés d’acides-phénols. La partie glucidigsteca général du glucose, mais dans certains
cas des autres polysaccharides ont été identifiés.

Ces tanins se différencient en tanins galliquesg@lotanins) qui donnent uniquement
de l'acide gallique par hydrolyse et en taninsgetjaes (ou ellagitanins), qui sont les plus
nombreux et qui, dans les mémes conditions, don@dgeooté de I'acide gallique, différents
dérivés de l'acide gallique, parmi lesquels l'aci@dlagique est le plus important
(RIBEREAU, 1968).
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Figure 06: Exemple de tanins hydrolysables : Castalagine (MECHet al, 2005).

V.2.2. Tanins condensés

Aux tans que les tanins hydrolysables sont présamilement chez certains ordres de
dicotylédones, les tanins condensés, appelés agussinthocyannidine, sont largement
répandus dans notre alimentation (fruits, thé.. jpeént un réle important dans les qualités
organoleptiques et nutritionnelles des produits (MTES, 1980).

Leur structure complexe est formée d’'unités répést monomeriques qui varient par
leurs centres asymétriqgues. Parmi ces tanins osgde deux classes sont distinctes: les
procyanidinnes qui sont des polymeres d’'unités ctiés ou épicatéchines, et les
prodelphinidines qui sont constituées d’unitéslogatéchines et épigallocatéchines (figure 4)
(JOURDES, 2003 ; PERRET, 2001).

Dans chaque famille, le groupement hydroxyle enitipos3 du cycle C peut étre
estérifié par I'acide gallique. La dénominationags deux familles provient de leur capacité a
libérer en milieu acide a hautes températures Iathoayanidines correspondantes
(CHEYNIER etal, 1998).

17
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Flavanols R1 R2 |R3 OH
Catéchine OH |H H
Epicatéchine H OH |H R

Gallocatéchine OH |H OH
Epigallocatéchine | H OH |(OH

Figure 07:  Structure  chimique desFigure  08:  Structure  générale  des
principaux monomeres de tanins condenggi®anthocyannidine (R= H: procyanidinnes, R=

(JOURDES, 2003) OH: prodelphinidines) (JOURDES, 2003).

V.3. Propriétés physico-chimiques

- Les tanins sont des corps amorphes et génémlamleible dans I'eau, alcools et I'acétone,
mais insolubles dans les solvants organiques ag®sla

- lls sont responsables des précipitations avesdisset les métaux lourds comme : Fe, P, Cu,
Mo.

- Les tanins forment un précipité avec les pro®icette réaction est responsable de I'effet de
tannage sur le cuire, des effets anti diarrhéiq@steingent (ATEFEIBU, 2002).

V.4. Propriétés pharmacologiques

Selon BIAYEM (2002), de nombreux travaux ont dém@rgue, les tanins possedent
plusieurs actions pharmacologiques, dont I'activitantivirale, anti-inflammatoire, anti

hypertension, antimutagene....etc.

Dans la présente étude, nous nous sommes intérpessexactement aux effets

antibactériens et anti diarrhéiques.
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V.4.1. Activité antibactérienne

Les résultats obtenus par MAHAMAT(1990) et BASSE®&I&I. (1995) ont montré que
les décoctés (substance végétale bouillit dan®de bu autre liquide) sont plus actifs que les
maceéres (substance végétale séjourner dans uddjguauf pouGuiera senegalensi€es
auteurs ont attribué cette activité a la présemseatides phénols et des tanins catéchiques.
Les mémes études menées ont montré que, certammsndaprésentent des actions

antibactériennes a des concentrations pouvanhdieed,01mg/ml.

KOLODZIEJ egl. (1999), ont réalisé un test de l'activité de Bmposés taniques sur
8 souches différentes dont les GranBeadillus subtilis Staphylococcus aureydes Gram-
(Escherichia coli Kleibsiella pneumonigePseudomonas aerugingsBroteus mirabilig, et
les levures Candida albicans Cryptococus neoformajs Cette recherche a montré la
présence d’une activité antibactérienne faible dénée aussi bien, sur les bactéries a Gram+
que les bactéries & Gram- et une grande activitéomgique.
Selon BABA MOUSSA etal. (1998), L'étude de sept combretaceae de I'ouestadi
présente un effet anti fongique swW@andida albicans Epidermophyton floccosum
Microsporum supseunirichophyton mentagraphytes Trichophyton rubru En analysant
ces résultats, ces auteurs ont découvert que xtesite responsables de cette activité sont
issus des plantes riches en tanins et en sapor@ieesconfirme le role des tanins dans cette

activité.

V.4.2. Activité anti-diarrhéique

Toutes les études menées montrent que, les taymhsles substances anti-diarrhéiques.
La confirmation a été apportée aussi par les étddeBRUNETON, (1999). Cette activité
semble étre liée a leur pouvoir astringent et ienfidietieux.

V.5. Usage industriel

Cette propriété explique aussi bien leur aptitudeaasformer la peau fraiche en cuir,
imputrescible et peu perméable, résultant d’'une bioaison tanins-collagene, que leur
astringence, provoquée par une perte des propfighésiantes de la salive par suite de la
précipitation, par les tans (MONTIES, 1980).
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VI.1. Matériel végétal
VI.1.1. Echantillonnage des figues

Les échantillons utilisés dans notre étude prowaahude trois régions différentes de la
willaya de Tizi-Ouzou, qui sont comparées avec vaméété de figues commercialisées. Le
tableau ci-dessous présente la région, la varideétgpe de séchage.

Tableau IV : différentes variétés de figues utilisées dansreyériences

Echantillons Région de récolte Variété Type de ageh
Echantillon 01 Bouzeguéne Jaune Séchage naturelle
Noire
Echantillon 02 Michelet Jaune
Noire
Echantillon 03 Yakouréne Jaune
Noire
Echantillon 04 Sétif Jaune Séchage aux séchoirs
industriels

2V
Figure 09: aspect de figues de la région de Yakourenedié@anoire).
VI.1.2. Le jujube

Le fruit de Zizyphus jujubaest originaire de la région de Tipaza, il a étéitofté en

mois de septembre 2016. L’objectif d'utiliser caiff réside dans sa richesse en substances
bioactives (flavonoides et tanins) (BENAHMED DJILAkt al. 2016) et ses qualités
sensorielles (godt et ardme) trés appréciables woms avons jugé utile de combiner le sirop

figues avec celui de jujube afin d’élaborer unitleérapeutique bio contre la diarrhée.
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VI.1.3. Pulicaria odora

C’est une plante comestible récoltée mois de maadaégion d’Azeffoune. Ses feuilles
sont séchées a air libre et a I'obscurité, une §ézhées sont broyées et la poudre obtenue a
étée tamisée a l'aide d’'un tamis de fine granuloiméette plante est connue par sa richesse
en tanins et d’'autres effets thérapeutiques erasanb sur des résultats de travaux ultérieurs

faites par notre promotrice, qui sont en coursdipation.
VI.2. Matériel biologique

Les souches utilisées pour réaliser I'antibiograntiee tanins et du sirop sont: une a
Gram positive $taphylococcus aurelysine a Gram négativEgcherichia coli et une levure
(Candida albicanys Le choix de ces souches est basé sur le fagéllge’sont des souches

commensales de 'homme et elles sont résistanf@asieurs molécules actives.

VI.3. Méthodes d’analyses
La partie expérimentale comporte huit étapes :
« Contrdle de la qualité microbiologique de septéteés de figues seches.
* Analyse physico-chimique de toutes les parties amaptes des figues séches.
« Activité antimicrobienne des tanins extraits vis-vés de trois souches pathogénes,
» Préparation d'un sirop anti-diarrhée, a base depsides figues séches etdlpijuba
et la poudre des feuilles ¢ odora
* Analyses physico-chimique et sensorielle des siébgisorés.

» Activité antimicrobienne de la meilleure formulatide sirop choisi.

VI.3.1. Analyse microbiologique des figues seches
VI.3.1.1. Revivification

La qualité hygiénique de toutes les variétés deefiga été analysée. Une dilution'10
est préparée a partir de chaque variété a raispr@3igues coupées en morceaux revivifiés
dans 225ml de TSE (Tryptophane Sel Eau) pendant 1h.

VI.3.1.2. Recherche dEscherichia coli

La recherche de ce germe est effectuée dans leunMIRBL (milieu Lactosée Biliée au
cristal Violet et au Rouge neutre).

On a réalisé un ensemencement en masse de 4mfldécimales (19 10% 10° et
10%).
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VI.3.1.3. Recherche des levures et des moisissures

Cette analyse est effectuée dans le milieu Sabdugail est sélectif aux levures et
moisissures. On a fait un ensemencement en masselitigions décimales (1) 102, 10°,
104, 10° et 109).

» Expression des résultats

Les résultats sont exprimés en nombre de bacténgsle figues seches, et le nombre
est calculé selon I'équation suivante :

_ Ensemble de colonies
 V(n,+0,1n,)dl

Soit :

N : Ensemble de colonies : somme de colonies desde deux dilutions successives
choisies proches a la solution mére.

V : c’est le volume d’inoculum déposé par boite.

n; : le nombre de boites considérées a la premienéatil retenue.

Ny : nombre de boites considérées a la deuxiemeatluétenue.

d1 : facteur de la premiere dilution retenue.

VI.4. Analyse physico-chimique des figues séches
VI1.4.1. Mesure du pH (NF V 05-108, 1970)

10ml d’eau distillée chaude sont ajoutés a 2g dejwh échantillon, le mélange est
broyé et laisser refroidir, ensuite le pH metreéttlonner avec la solution tampons. On
préleve alors un volume important pour la prisesdai et on note la valeur affichée par le pH

métre (InoLab).

VI.4.2. Test de I'humidité (NF V 03-903)

5g de chaque échantillon est étalé dans des cse@seterre, puis ils sont mis dans une
étuve (memmert) pendantl5minutes a 105C° +2. Ui ridirés, ils sont placés dans un
dessiccateur pour éviter toute réehydratation, apgsidissement on les pese avec la balance
de précision (Sartorius BP121S). L'opération egiétée jusqu'a I'obtention d'un poids

constant.

22



Chapitre VI Matériels et méthodes
I —————————————————

» Expression des résultats

La teneur en eau a été déterminée selon la forsuiNante :

M1 - M2
H(%) =TX 100

0

Soit :
M1 : masse de la capsule et la matiere fraiche aéahige
M, : masse de I'ensemble aprés séchage

Mo : masse de la prise d’essai

VI1.4.3. Teneur en cendres (NF V 05-113, 1972)

5g de chaque échantillon sont mis dans des capsualgrcelaine, ensuite ils sont
calcinés a 550°C dans un four a moufle (NabertHg1m0) jusqu'a I'obtention d’une poudre
blanchatre. Les cendres sont retirées et refraldiss un dessiccateur, puis pesées avec la

balance de précision (Sartorius BP121S).

» Expression des résultats

2

M, — M
MO(%)=1T x 100

Soit :

MO(%) : matiére organique

M, : masse de la capsule et la prise d’essai
M2 : masse de la capsule et les cendres

P : masse de la prise d’essai

Cendre (%) = 100 — MO
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VI1.4.4. Teneur en sucres

Dans ce dosage on met en évidence deagarats de sucres qui sont les sucres totaux

et les sucres réducteurs.

» Préparation du filtrat 1
» 10g d’échantillon sont mélangés avec 2,5ml d’aeétia zinc, le volume est ajusté a
66 ml a I'eau distillée.
» Agiter a plusieurs reprises et laisser reposer gentbmin.
» Ajuster avec I'eau distillée a 100ml.

* Homogeénéiser et filtrer sur un papier filtre etugérer le filtrat.

» Préparation du filtrat 2
* Prélever 50 ml du filtrat 1 et ajouter 5ml de HGincentré.
» Chauffer le mélange au bain marie a 70C° pendair.5m

* Neutraliser avec le NaOH (10N) en présence dedag@phtaléine a 1%.

1) Dosage des sucres totaux

» Prélever 5ml de la solution Fehling A et 5ml des¢dution Fehling B, dans un bécher
et ajuster jusqu'a 100ml avec I'eau du robinet.

» Chauffer le contenue jusqu'a ébullition, titrer @ve filtrat 2 obtenue jusqu'a la
disparition de la couleur bleu.

» Ajouter deux gouttes du bleu de méthyléne jusoei'gue la coloration marron cuivre
apparait.

* Noter le volume du filtrat2 (V2)

»  Expression des résultats

La quantité des sucres totaux dans la prise d'essaonnée par la formule suivante :

500

ST=——— x1
V (V, — 0.05)

0
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Soit :

ST : quantité de sucre totaux (%).

V : volume de la prise d’essai.

V,: volume du filtrat 2 utilise pour le titrage.

2) Dosage des sucres réducteurs

* Introduire 5ml de la solution de Fehling A et 5nal l& solution Fehling B dans un
bécher de 500ml, ajuster jusqu'a 100ml avec I'earodinet

» Chauffer le contenue jusqu'a ébullition

* Titrer avec le filtrat 1jusqu’a se que la tintelbllisparait

» Ajouter deux gouttes de bleu de méthylene et nan titrage jusqu'a se que la
couleur rouge brique apparait

* Arréter le titrage et noter le volume du filtrai/ij.

» Expression des résultats

_ 240
vV (V,— 0.05)

SR

Soit :
Sk: la quantité de sucres réducteurs (%).
V : le volume de la prise d’essai.

V,: volume du filtrat 1 utilisé au titrage.

VI1.4.5. Détermination de la teneur en polyphénolsataux

VI1.4.5.1. Extraction des polyphénolfOWEN et JOHNS, 1999)

C’est une extraction solide-liquide, le solvanttdimanchir la barriere de l'interface

solide-liquide et dissoudre le principe actif pbeantrainer a I'extérieur.
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Les solvants utilisés dans la présente étudel'sant distillée et I'éthanol pur a 96%.
1g de figues seches est broyé et laisser macarer 20ml de solvant pendant 5jours avec
agitation périodique. Apres filtration des extrales filtrats sont récupérés et concentrés au

rotavapeur a 60°C.
VI1.4.5.2. Dosage des polyphénols totaux

Le réactif Folin-Ciocalteu’s ayant une couleur jaudue aux mélange d’acide
phosphotungstique @RW;,040) et l'acide phosphomolybdiqgue {PMo Q). Apres
oxydation des polyphénols, ces derniers sont redunt oxyde de tungstéene §\W,3) et de
molybdéne (MgO,3), ce qui provoque le changement de la couleurédatif dont l'intensité
dépend de la quantité de polyphénols dans le miB&0ZOT et CHARPENTIER, 2006).

Le dosage des polyphénols totaux dans les différextraits a été réalisé a I'aide d'un

spectrophotometre selon le diagramme suivant :

0,2ml de I'extrait de chaque échantillon

A 4

Ajouter 1,8ml d’eau distillée

A 4
Ajouter 0,5 ml du folin-Ciocalteu’s et laisser osgr 5 min

A 4
Ajouter 0,5 ml de carbonate de sodium

A 4
Incubation pendant une heure a température amhadrabri de la lumiéere

A 4
Mesure I'absorbance au spectrophotomeétre UV/visibiéOnm

Figure 10. Diagramme de dosage des polyphénols totaux (ABDEMEED, 2009)
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» Expression des résultats

Les valeurs des polyphénols des différents extsaitd calculées a partir de la courbe
d’étalonnage en utilisant I'acide galliqgue commensiard. Les résultats sont exprimés en mg

d’équivalent d’acide gallique /g du poids sec dutfr
V1.4.6. Dosage des flavonoides (KOSALEC al. 2004)

On dose les flavonoides des différents extraitsuavant les étapes selon le diagramme

suivant :

Dans des tubes a essai on met 4ml d’eau distillée

l

1ml de I'extrait de polyphénols totaux

A 4
0,3ml de NaN@a 5% et on le laisse reposer 5min

A 4

0,3ml d’AICI; & 10%

A 4
Incubation pendant 6 min

A 4

Ajouter 2ml NaOH a 4%

A 4
Ajouter 2,4ml d’eau distillée et on fait la lectud510 nm

Figure 11: schéma représentant le protocole de dosagdadesndides (KOSALECE I,
2004).

27



Chapitre VI Matériels et méthodes

» Expression des résultats

Les résultats sont obtenus a partir de la courB&aldnnage en utilisant la quercitine
comme standard (Annexe01). Les résultats sontmésren mg d’équivalent de quercitine /g
du poids sec du fruit.

VI.4.7. Détermination de la teneur en tanins

VI.4.7.1.Extraction des tanins

Deux méthodes d’extraction ont été appliquées pgtraire des tanins, I'une aux sels et
l'autre au méthanol, afin d’en déduire le meilleemdement.

> Extraction avec des sels

Ce type d’extraction est réalisé a I'eau et avexsidds, selon le diagramme suivant :

30 g d’échantillon broyé est mélangé avec 2 g delfie de sodium et 0.5g de

bicarbonate de sodium.

A 4

Chauffage a 70°c pendant 3h

A 4
Filtration et récupération du filtrat

A 4
Séchage du filtrat & 50°c

Figure 12 : Etapes d’extraction des tanins a I'eau (BIAYEMQ2))
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> Extraction avec des solvants

Elle consiste en I'utilisation du méthanol a 80®psa la méthode suivante :

Broyer 30g d’échantillon et ajouter 50 ml d’éthétbylique

A 4
Agitation et récupération du dép6t par filtration

A\ 4
Le dépdt est mélangé avec 100 ml de méthanol

A 4
Agitation pendant 1h

A 4
Filtration et récupération du filtrat qui représehiéxtrait méthanolique des tanning

\ 4
Concentration sous vide du filtrat

Figure 13 : Etapes d’extraction des tannins au méthanol (BIMYE002).
VI1.4.7.2. Dosage

A partir de I'extrait de chaque variété de figueshes, on détermine le taux de tanins,
en utilisant la technique de précipitation a Isétae (figure 17).

6ml d’extrait de figues séches sont ajoutés a d2mal distillée et 1g de caséine

A 4

Agitation pendant 3h, puis filtration sur papiertinzan

l

Ajuster le filtrat a 25ml, seulement 2ml sont pv@gpour la détermination des phén

au spectrophotometre a 760nm

Figure 14: schéma de dosage des phénols (BIAYEM, 2002).
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» Expression des résultats

La quantité des tanins est donnée par la différemtre la quantité des phénols totaux
et la quantité des phénols totaux qui sont obtapuss fixations des tanins sur la caséine.

» Calcul du rendement
Lors de I'extraction des tanins on doit alors d@&ieer le rendement de chaque variété,

et pour chaque méthode d’extraction en utilisafbdenule suivante :

M
R(%)=M—>< 100

0

Soit :
R (%) : le rendement.
M : le pois sec des tanins.

Mo : le poids de la prise d’essai.

VI.5. Test de I'infra rouge
Réaliser a 'INH de Boumerdes, avec un spectrehdennolipides.il sert a indiquer la

composition des tanins obtenus apres extractiteaa et au méthanol.

VI.6. Activité antimicrobienne des tanins

On prépare la solution des tanins en utilisant é&ne solvant que I'extraction avec une
concentration de 0,5 g de tanins dans 2ml du méthetnon agite. Puis on a adopté la
méthode d’ensemencement par écouvillon des sogehess. Chaque disc est imbibé avec

20 ul d’extrait. Apres incubation, les zones diition sont calculées.
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VI.7. Elaboration d’un sirop a partir de figues sedes, Z jujuba etP. odora

» Préparation des sirops

La préparation des sirops se fait selon les étspgantes :

Lavage et broyage de la matiere fraiche

A 4
Pour 1/3 du volume de matiere fraiche, on ajoldedZ’au de robinet

\4
Mettre 3h au bain mari a 65°C

\ 4
Filtration

A 4
Récupération du filtrat qui représente le sirop

A 4
Tyndallisation du sirop

Figure 15: Méthode de préparation du sirop.

Sirop de figues |
seches *

Sirop de jujube

Figure 16: Aspects des sirops de figues et du jujube

» Formulation des sirops

Plusieurs formulations ont été préparées a base peudre dd°ulicaria odora et des
sirops de figues seches et du jujube avec différpotircentages, qui sont précisés dans le

tableau ci-dessous.
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Tableau V : Différents ingrédients de chaque formulation

Formulation Pulicaria odora Sirop de figues Sirop de jujube
(9/100 ml) seches(%) (%)

F1 0 100 0

F2 0 0 100

F3 0 50 50

F4 0 25 75

F5 0 75 25

F6 1 50 50

F7 1 25 75

F8 1 75 25

VI.8. Analyse physico-chimiques des sirops élaborés

VI1.8.1. Mesure du pH (NF V 05-108, 1970)

On mesure le pH des différentes formulations dmpsia I'aide d’'un pH metre (InoLab)

préalablement étalonné avec une solution tampon.

VI.8.2. L'acidité titrable (NF V 05-108,1997)

Elle représente la somme des acides libres. Laadétbolorimétrique, a été utilisée. Il
s’agit d'un titrage a I'hydroxyde de sodium 0,1Nprésence de l'indicateur coloré, qui est la
phénophtaléine. On préléve 25ml de sirop, et onptéi@ avec I'eau distillée jusqu’a 250 ml,
ensuite on préléve un volume de 25ml de la solyti@parée et on ajoute deux gouttes de la

phénophtaléine, et on titre avec la solution delequsqu'au virage de couleur de I'indicateur

coloré au rose.

» Expression des résultats

Les résultats sont exprimés avec I'équation suevant

o 250 13
Acidité(mg /100ml) = —

25 © 10 TV,

100

VO : volume en ml de la prise d’essai

V1 : volume en ml de la solution NaOH utilisée
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VI1.8.3. Le °Brix ou TSS (NF V 05-109, 1970)
C’est le taux de résidus sec soluble, qui est néesuec un réfractometre.
VI.8.4. Dosage des polyphénols

Le dosage des polyphénols a été déterminé selonmdahode décrite par
ABDELHAMEED, (2009).

VI.8.5. Dosage des flavonoides
Le dosage des flavonoides a été réalisé selomiequie décrit par KOSALECERAI.
(2004).

VI.8.6. Dosage des tanins

Le dosage des tanins a été fait selon la métho@AMEM (2002).

VI1.8.7. La vitamine C

Aussi appelé I'acide ascorbique, elle est détegmipar la méthode colorimétrique en
utilisant I'iode comme révélateur et I'amidon comuoreindicateur coloré

» Expression des résultats

La quantité de la vitamine C est calculée selaeliion suivante :

Y=Nx20x4,4 d’acide ascorbique/ |

Y : quantité de la vitamine C dans I'échantillomg/I)

N : nombre de ml d’iode

V1.8.8. Détermination de la teneur en caroténoide§ OURDAN, 2006)

Les caroténoides sont dosés par une méthode cétadoe en utilisant le

spectrophotometre a 450nm.

» Expression des résultats

DO xd

C)=355%¢C
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C% :c’est la concentration en caroténoides.
DO : absorbance de la solution & 450nm.

d : Dilution utilisée

C : la concentration de la solution.

VI.9. Analyse sensorielle des sirops

Ce test mesurant I'acceptabilité des sirops pawlesommateur. Les six formulations
préparées ont été jugées de part leurs godt, odisugsité et couleur. Par la suite, elles sont
notées par ordre décroissant par les dégustatauseigt constitués de 26 personnes, dont 13
femmes et 13 hommes qui sont des ingénieurs deal@li@ et des étudiants de I'Université
Mouloud Mammeri de Tizi-Ouzou, et des membres desrfamille.

La dégustation est faite a température ambiante.sireps sont étiquetés, sans révéler
la composition exacte de chaque formulation missd#es flacons transparents. Les résultats

sont donnés dans une fiche d’acceptation (anneXxe 02

VI.10. Analyse microbiologique de la meilleure forralation de sirop

Les souches utilisées pour réaliser I'antibiogransmet : une souche a Gram négative
(Escherichia col, une souche a Gram positiv&tgphylococcus aureuset une levure
(Candida albicans

Le sirop est directement utilisé comme substantieeacontre les microorganismes.

VI.11. Test de stabilité
Le test de stabilité a été effectué sur la le@ié formulation (). Ce sirop a été
préparé et analysé le jour méme puis aprés inarbatBl °C pendant 21 jours.
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VII.1 Résultats de I'analyse microbiologique desidues

Le tableau ci-dessous présente les résultats gsmahicrobiologiques des différentes

variétés de figues étudiées.

Tableau VI: Résultats d’analyse microbiologique des figuetisgc

Echantillons Variétés Nombre de colonies de Les moisissures a Escherichia coli
levures a 30°C relatif | 30°C (UFC /qg) a 44°C (UFC /g)
(x10° UFC /g)

Echantillon de| Jaune 8 Abs Abs

Bouzeguéne | noire 16 Abs Abs

Echantillon 2 | jaune 2 Abs Abs

de Michelet noire 2 Abs Abs

Echantillon 3 | jaune 2 Abs Abs

de Yakouréne | noire 3 Abs Abs

Echantillon 4

Industrielle jaune 13 abs Abs

Norme des fruits secs 5 10 3

Les difféerentes variétés des figues seches étudsmst de bonne qualité
microbiologique, puisque il n’ya pas de moisissutesc il n'ya pas de risque de présence des
mycotoxines, on remarque aussi I'absencéseherichia coli ce qui confirme les bonnes

conditions de conservation.

Néanmoins, les levures sont présentent avec ureartesupérieure a la norme pour
quelques échantillons, le développement des lewesegxpliqué par la présence des sucres

gui sont fermentescibles.
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VII.2 Résultats d’analyses physico-chimiques desgiies

VII.2.1 Résultats du pH

Le tableau suivant indique les valeurs du pH de®tés analysé

Tableau VIl : Résultats du pH des figues séches.

Echantillons Variétés Ph

Figues séches de la région| jaune 5,995+0,007

de Bouzeguéene noire 5,670,028
Figues séches de la région jaune 5,875+0,021

de Michelet noire 5,755+0,042
Figues séches de la région| jaune 5,71+0,042

de Yakouréne noire 5,635+0,021
Figues séches industrielles  jaune 5,575+0,063

Les résultats obtenus montrent que, le pH desrdiffés variétés de figues seches

utilisées dans notre étude varie de 5,5 a 5,9cgaisant ainsi des figues seches de qualité

moyenne. Généralement, ce pH favorise la prolifgmad’Escherichia coliet des moisissures.

Parfois, ces derniéres peuvent induire des patledogux consommateurs grace a la

production des mycotoxines (BOURGEOISakt1988 et GUIRAUD, 2003).

VIl.2.2 Résultats de 'lhumidité

Tableau VIII : Résultats du test d’humidité pour les figues seche

Echantillons Variétés Teneur en eau (%)
Figues seches de la région Jaune 14,4+0,678

de Bouzeguéene Noire 13+0,197

Figues séches de la réegion Jaune 20,27+0,183

de Michelet Noire 21,3+0,82

Figues seches de la région Jaune 14,32+0,339

de Yakouréne Noire 14,45+1,626

Figues seches industrielles  Jaune 13,22+0,113
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Les résultats du tableau VII montre que, toutesvisétés étudiées présentent des
teneurs en eau importantes, allons de 10 a 40 %eneur élevée en humidité est liée a
I'humidité des lieux de stockage et a la situatiéographique (BOOIJ at .1992).

VII.2.3 Résultats de la teneur en cendres

Le tableau IX présente la teneur en cendres diEgatits échantillons.

Tableau IX : Résultats de la teneur en cendres des figuesséche

Echantillons Variétés Teneur en cendres(%)
Figues seches de la région Jaune 1,38+0,876

de Bouzeguene Noire 4,040,791

Figues séches de la région Jaune 3,38+0,848

de Michelet Noire 2,11+0,947

Figues séches de la région| Jaune 1,76+0,452

de Yakouréne Noire 2,5+0,593

Figues seches industrielles  Jaune 1,580

Nous pouvons déduire d’aprés ce tableau que, ttegaesriétés étudiées sont riches en
cendres. Cette teneur est en relation avec la asitign minérale.

En comparants avec des dattes Ghars et Mech-Degtdedtaux de cendres est de :
1.84 et 1.82% (BENAHMED DJILALLI, 2012), les figuséches : la variété noire de la région
de Bouzeguene, les deux variétés de Micheletsdigaes seches noire de Yakouréne

présentent une plus grande teneur en minéraux.
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VII.2.4 Résultats de dosage des sucres

Le tableau ci- dessous présente la teneur en stesgigues seches testé.

Tableau X: Résultats de la teneur en sucres totaux et eesugducteurs des figues séches.

Echantillons Variétés Sucres totaux (g/100ml) Ssicéelucteurs (g/100ml)
Figues séches deJaune 10,87+0,18 0,99+0,014
la région de Noire

Bouzeguéne 29,240,229 0,49+0,014
Figues séches | Jaune 4,73+0,35 1,11+0,16
de la région de | Noire

Michelet 6,95+0,21 0,35+0,07
Figues séches deJaune 8,25+0,07 0,88+0,021
la région de Noire

Yakouréne 3,53+0,07 0,240,007
Figues séches | Jaune

industrielles 6,85+0,21 1,030,049

Les résultats trouvés révelent que, les figueseseahalysées possedent un godlt sucré.
Les sucres réducteurs sont plus au moins import&@es sucres sont fermentescibles par les

levures qui sont présentent dans ces fruits.

La teneur en sucres des figues seche trés petitagaort a la teneur en sucres des
dattes seches (DJOUAB, 2007).

VII.2.5 Résultats de dosage des polyphénols

Les teneurs en polyphénols totaux, flavonoidearetihs des figues séches analysés sont
présenté dans le tableau suivant :
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Tableau Xl : Résultats des taux de polyphénols des figues séche

Echantillons

Variétés

Concentration en
polyphénols
(mg EAG/g MS)

Concentration en
flavonoides

(mg de quercetine/
gMS)

Concentration en
tannins
(mg EAG/g MS)

Figues séches| Jaune 3,070,045 1,15+0,046
de la région de 4.2140.016

Bouzeguene | Noire 3,51+0,026 5.37+0,007 2,16x0,001
Figues seches| Jaune 6,83+0,037 6.4+0,071 5,47+0,002
de la région de Noire

Michelet 8,44+0,059 6.04+0 026 6,96+0,014
Figues seches| Jaune 3,41+0,055 5 06£0,007 2 ,09+0,004
de la région de Noire

Yakouréne 3,59+0,024 4,250,079 2,26+0,011
Figues séches| Jaune

industrielles 5,16%0,095 6.09£0,055 2,44+0,004

Selon les résultats obtenus dans le tableau précédas remarquons que, toutes les

variétés sont

Particulierement,

riches en polyphénols totaux, ennsanet surtout en flavonoides.

industriellement sont les plus riches en ces aniosts bioactives.

les figues des deux la région Mehelet et celle transformée

En comparant avec les résultats obtenus par DJO@2887), la teneur en polyphénols

et en flavonoides des figues seches est plus élpxeeelle des dattes seches.

VII.2.6 Résultats des rendements d’extraction desnins

Les résultats comparatifs du rendement des dews tgjextraction sont précisés dans la

figure suivante
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Rendement en tanins (%)

M Extraction a l'eau

m Extraction aux méthanol

Variétés

Figure 17: Rendements d’extraction des tanins des variétéigues des régions de

Bouzeguéne, Michelet, Yakourene et des figues sdoldestrialisées.

D’apreés les résultats obtenus, nous constatondeyoeéthanol est un meilleur solvant
d’extraction pour toutes les variétés étudieéesvdr@été noire de Michelet présente un

meilleur rendement en tanins avec une teneur der 33.

La différence dans les taux d’extraction peut sfliexg@r d’une part par la méthode
d’extraction et d’autres part, par d’autres facsetets que : le type de la variété t le stade de
maturité... etc.

Par rapport aux résultats obtenus sur l[4analysiaties DAAS AMIIOUR (2009), les
figues séches présentent une plus grande teneanies.
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VII.2.7 Résultats de I'lnfra Rouge des tanins extits des figues de la région de Michelet

Les spectres ci-dessous présentent les groupefiomationnels des extraits des tanins

des deux variétés de figues de Michelet.

5
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C:\Program Files\OPUS_65\Meas\Goudjil E2J.1 Goudjil E2J Instrument type and / or accessory ’nr/rn,/vn '

Figure 18 résultats de I'Infra Rouge des tanins extraés deux variétés de figues
de la région de Michelet.
Les tanins des deux variétés (jaune et noire) adaly présentent les mémes
groupements fonctionnels (méme allure de specfravBc des intensités variables. Les deux

spectres révélent la présence de plusieurs compestent dans la composition des tanins

(alcools, aldéhyde, alcanes) et aussi la présgilacgres composés confirment la non pureté

des tanins obtenus.

A 3400 cmt, la liaison O-H associé des groupements alcoolshéhols ont une vibration

d’élongation forte et large.

A 2930 cnt* les liaisons C-H des groupements Qhlcanes), ont une vibration d’élongation

asymeétrique forte.

A 1640 cm une élongation moyenne des liaisons C=C des groepes alcénes. Par contre,
a 1400 crit les groupements aromatiques ont des vibrationsrijation de quatre bondes

variables des liaisons C=C.
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A 1260 cnt les liaisons C-O des groupements acides ont teatidns d’élongation fortes.

Les alcools primaires avec leurs liaisons C-O, ded vibrations d’élongation variables a
1050 cnt. Enfin & 780 cnf il ya une déformation du groupement CH-CH.

VI1.2.8Activité anti microbienne des tanins

Les résultats de I'activité sont illustrés danfidare suivante :

Analyse microbiologique des | Analyse microbiologique des Analyse microbiologique des
taninsde la variété Jaune de  taninsde la variété Jaune de tanins de la variété Jaune de

la région de Michelet testé la région de Michelet testé la région de Michelet testé
vis-a-visde E.coli vis-a-vis de S.aqureus vis-a-vis de C.albicans

Analyse microbiologique des = Analyse microbiologiquesdes = Analyse microbiologique des

tanins de la variété Noire de taninsde la variété Noire de tanins de la variété Noire de
la région de Michelet testé la région de Michelet testé la région de Michelet testé
vis-a-visde E.coli vis-a-vis de S.aqureus vis-a-vis de C.albicans

Figure 19 : Résultats de I'activité antimicrobienne des tamnies variétés de figues
noires et jaunes de la région de Michelet.

Les résultats obtenus ne révelent aucune zoneilitioim vis —a-vis les souches testées.
La prolifération des germes testés peut s’expliguaemplusieurs hypothéses comme suit :
1. La non purification des tanins obtenus (présence slécres responsables de la
prolifération des germes) ;
2. La concentration de la dose en tanins testés ;
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3. La nature des tanins obtenus (tanins glucosés

4. Résistance des souches utilisé@slpicansrésistantea I'antifongique

VIl.3Caractérisation physico-chimique des sirops éborés

Tableau XlI: Résultats d’analyse physico-chimique des formartegtides sirops.

Résultats et discussion

F Fo = F2 Fs F4 Fs Fe = Fs
L
Brix 4 60°C | 21,5 15,5 15,5 15,5 15,5 15,5 15,5 15,515,5
pH a 23°C 4,99 4,38 4,59 4,63 4,39 4,55 4,68 4,39 554
Polyphénols | 6,97+ | 6,79+ 6,18+ |6,70+ 6,93+ 6,61+ 6,83+ | 7,05+ | 6,77+
(mg 0,247 | 0,214 0,178 |[0,44 0,493 0,389 0,455 | 0,495 | 0,408
EAG/gMS)
Flavonoides | 1,328+| 1,135+ | 0,328+ | 0,343+ |0,393+ | 0,411+ |0,405%| 0,413+%| 0,429+
(mg 0,278 | 0,065 0,013 | 0,029 0,19 0,024 0,014 | 0,010 | 0,018
Quercitine
/gMS)
Tanins 4,87+ | 4,53+ 1,55+ | 3,31+ 2,88+ 2,72+ 3,31+ | 2,86+ | 2,81+
(mg EAG/g) | 0,028 | 0,102 0,177 |0,124 0,131 0,147 0,114 | 0,11 | 0,086
Acide 30,1+0| 8,8+0 8,80 8,80 17,6%0 17,60 17,6+Q@6,4+0| 17,6+0
ascorbique
(mg/100g de
jus)
Acidité 40+ 41,52+ | 28,4+ 41,2+ 11,2+ 8,12+ 17,9+ | 11,7+ | 7,8%
titrable(mg | 0,61 | 0,71 0,64 0,11 0,15 0,49 0,07 |0,28 |0,81
d’acide
citrique pour
100g de
produit)
Caroténoides 2,2+ | 2,11+ 2,1+ 1,65+ 2,08+ 2,0+ 1,95+ | 2,11+ | 2,11+
(mg/gMS) | 0,05 |0,043 0,045 | 0,047 0,013 0,0556 | 0,016 |0,0017|0,20

Fo : Sirops commercialisé (Nifazide marque SAIDAL)
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F1:100% sirop de jujube.
F, : 100% sirop de figues.

F3: 50% de sirop de jujube et 50% sirop de figues
Fs: 75% sirop de jujube et 25% sirop de figues
Fs: 25% sirop de jujube et 75% sirop de figues
Fs : 1g de poudre deulicaria odora/100ml du sirop de la formulatiory F
F : 1g de poudre deulicaria odora/100ml du sirop de la formulation, F
Fs: 1g de poudre deulicaria odora/100ml du sirop &
Les résultats obtenus montrent que, le degré de &ei toutes les formulations
préparées dépasse 15%. Cette valeur reste infédecelle de sirop commercialisé.
Les formulations préparées posseédent un pH légéteanede varie entre (4,3 a 4,6).
Ces valeurs restent inférieures a celle de sieogeference commercialisé.
Toutes les formulations enregistrent des teneélegées en polyphénols totaux qui

sont proches a celle de celui de référence.

Cependant, les flavonoides sont présents maidbkegajuantités, les valeurs varies de
(0,32 a 1,13 mg de Quercetine/g MS), elles sortesoinferieures a la valeur trouvée pour le
sirop de SAIDAL.

En ce qui concerne les tanins, les valeurs vang® €2 ,8 a 3,3 mg EAG/gMS). La
formulation F2 enregistre la petite valeur. Parteona formulation F1 présente la méme

teneur en tanins que celle du sirop de SAIDAL.

Toutes les formulations possedent de la vitamirded€s teneurs variables et qui restent
inférieures a celle déclarée pour le sirop de SAlID@Bette différence s’explique par le fait

que le sirop de SAIDAL est enrichi avec la vitam@@ure.

Presque toutes les formulations présentes desrgatkacidité tres élevées, sauf les

formulations k et iz sont les plus proches a celle du sirop de SAIDAL.

Les teneurs des caroténoides comme substancesiv@sates différents sirops sont tres
proches et elles varient de 1,6 a2, 1 mg/g MSgsedbnt toutes proches a la valeur retrouvée
pour le sirop de SAIDAL.
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VIl.4 Test sensoriel

Les résultats d’analyse organoleptique des siqm@parés sont présentés dans la figure
ci-dessous.

® Odeur
® Gout

Couleur

M Viscosité

degrés d’appréciation
oRr N WHR U O N ©®

Couleur

Fl F2 F3 ks F5 Fo Odeur
F7

Formulations F8

Figure20 : Résultats de I'analyse sensorielle des différentps

Selon cet histogramme on déduit que, toutes lesutations présentent des parameétres
organoleptiques variables d’une formulation a ua&ea Citant, la formulation F8 présente
une meilleure odeur. La formulation F7 présentewviseosité élevée. Cette viscosité est liée a
la présence polyméres (polysaccharides) constgueatla poudre de la planReodorea

Notamment, le sirop de la formulation F1 se c&ms® par une couleur plus claire que
les autres et qu‘est bien appréciée par les dégussala formulation F8 est classée comme
meilleure de point de vue go(t.

En se basant sur les résultats de quatre parané&trdiés nous pouvons déduire que,
la formulation F8 est bien appréciée par les degeists.
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VII. 5 Activité anti microbienne du sirop Fg

La dose testée du sirop choigj Ws-a-vis les trois souchds. coli, S.aureuset C.

albicansn’a montré aucune zone d’inhibition. Ce résuliegatif peut s’explique par :
-La faible disponibilité des substances dans lepsiffacteur de dilution)
-Facteur de solubilité des substances bioactivies Beau (limitation de diffusion),

-Formation de nouvelles molécules complexes pamele métaux et substances

bioactives favorisant la croissance des germes,

-Résistance des souches

Analyse microbiologique du Analyse microbiologique du Analyse microbiologique du
sirop vis-a-vis de sirop vis-a-vis de sirop vis-a-vis de
E. coli S. aureus C. albicans

Figure 21 : Résultats de I'activité antimicrobiennedu sirop Fs.

VII.6 Résultats des caracteres physicochimiques a@s le test de stabilité
Les résultats obtenus apres le test de stabilit€iscorporés dans le tableau suivant

Tableau Xlll: Comparaison des parametres physico-chimiquesolol Bjiavant et apres le
test de stabilité.
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Tests Avant le test de stabilité Apres le testtdbilité
Brix & 60°C 15,5 6

pH & 23°C 4,55 3,94
Polyphénols 6,77+0,408 3,82+0,055
(mgEAG/MS)

Flavonoides 0,429+0,018 0,41+0,308
(mg

Quercetine/MS)

Tanins (mg 2,81+0,086 2,770,026
EAG//gMS)

Caroténoides | 2,11+0,20 2,05+0,008
(mg /g MS)

Vitamine C 17,610 2,64+0,0
(mg/l)

Acidité titrable | 7,8+0,81 11,11+0,057
(mg/100ml)

Nous constatons une forte diminution dans la temsr sucres réducteurs, qui sont
fermentés lors de l'incubation a 30°C. Ceci sdficme par 'augmentation de I'acidité qu’est
liée aux acides produits lors de la fermentation.

Par contre le pH, nous remarquons une légere diimnmen comparaison a la valeur
initiale. Les polyphénols totaux et la vitamine Gnt affectés par l'effet de la durée et
température d’'incubation.

Néanmoins, les teneurs en flavonoides et tanitsnestables une petite variation a été

observée.
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Conclusion général
I ————————

Conclusion générale

Au vu des résultats obtenus, formulation d’un siampi diarrhéique a partir de figues

séchePulicaria odoraeet Ziziphus jujuba

La présente étude nous a permis de caractériskyugsevariétés de figues séches de la
région de Tizi-Ouzou. Pour cela, des études phghiotiques et microbiologiques sur
lesquelles ont été realisées. Les résultats obtmideux études de caractérisation démontent
que, les figues seches sont de bonne qualité hygéret elles sont riches en polyphénols,
tanins mais surtout en flavonoides. Deux variéséme et noire de la région de Michelet

présentent les meilleurs taux en ces composékestseint riches en sucres.

D’aprés les analyses physico-chimiques et orgatiglegs des différentes formulations
de sirops prépares, la formulatiof gui est composée de 25% sirop de jujube ,75% sieo
figue et 1% de la poudre de la plarRelicaria odora a été choisie comme meilleure
formulation. En effet, elle présente presque la mé&@uomposition que celle du sirop de
référence (SAIDAL). Le test de stabilité révéleegila formulation f possede presque les
mémes taux des composes actifs tels que les tdeinavonoides pendant 21 jours a 30°C.
Par contre une diminution de taux sucres réductehls polyphénols, vitamine C a été
constatée.

La variété Noire de la région de Michelet présémtmeilleur rendement d’extraction en
tanins en comparaison aux autres variétés de figpmses, le méthanol est le meilleur solvant

d’extraction des tanins.

L’activité microbiénne des tanins et du meilleinog choisi () he montre aucune
zone d’inhibition vis — a — vis des souches pathegéscherichia coli, Staphylococcus
aureuset Candida albicansCeci nécessitd’augmenter peut étre la dose

Il est intéressant de poursuivre la présente éndeuchant les points suivant :

-Purification des tanins ;

- Détermination de la CMI ;

-Etude in vivo sur des souris pour évaluer I'effetrapeutique ;

- Extraction d’autres substances bioactives (flavdes, substances aromatiques) des

figues pour l'utilisation dans d’autres thérapies.
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Annexe 01 : Les courbes d’étalonnages

1. Courbe d’étalonnage des polyphénols totaux
La courbe d’étalonnage est réalisée selon OWERDEINES (1999) , en dosant I'acide
gallique qui est utilisé comme standard.
Les résultats des analyses sont exprimé en éqnivdikcide gallique/ g d’extrait &

partir de la courbe suivante :

y =0,0118x
1,8 - R?2=0,987

& Sériel

——Linéaire (Sériel)
0,6 -

0,4 -

0,2

0 50 100 150 200

Figure 01 Absorbance en fonction de la concentration edeagallique.
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2. Courbe d’étalonnage des flavonoides

lIs sont dosé par la méthode utilisant le AlCEs résultats sont exprimé en mg de quercitine

qui est utilisé comme standard par gramme d’exd¢raitilisant la courbe ci-dessous :

1,4 - y =0,0942x - 0,0387
R?=0,9982

—
£

c

A

< ¢ DO

N—r

e) ——Linéaire (DO)
)

16

Concentration de la quercetine en( mg/l)

Figure 02 Absorbance en fonction de la concentration emaifiree.
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Annexe 02 : Fiche d’acceptation des sirops

Nom :

Prénom :

Age :

Formulation

F1

F2

F3

F4

F5

F3+P

F4+P

F5+P

Qualité

Odeur

Notation

4

Couleur

Viscosité

Godt
Odeur

Couleur

Viscosité

Godt
Odeur

Couleur

Viscosité

Godt
Odeur

Couleur

Viscosité

Godt
Odeur

Couleur

Viscosité

Godt
Odeur

Couleur

Viscosité

Godt
Odeur

Couleur

Viscosité

Golt
Odeur

Couleur

Viscosité

Golt

1 : Meilleur qualité

5 : Mauvaise qualité




