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Résumé

En Algérie, les dattes communes sont disponibles, mais elles posent un
probléme de conservation et de commercialisation. L’objectif de la présente
étude, est transformer les dattes séches de la variété Mech-Degla en méasse
(Rob). L’optimisation des conditions de fabrication de cette mélasse a été
réalisee selon la méthode traditionnelle en appliquant le plan d expériences
composite centré.

La méthodologie de surface de réponse a éé utilisée pour optimiser les
conditions optimales de préparation de cette mélasse. Trois variables ont été
étudiées a savoir : la Température de traitement thermique (T (°C), le temps de
traitement thermique (t(min) et le temps de concentration du sirop (t(min).

Les paramétres physico-chimiques (pH, HMF, taux de cendres, Total de
Solides Solubles(TSS), teneur en eau et I’ acidité, ...) et biochimiques (Taux de
flavonoides et caroténoides) de 18 échantillons de mélasse de dattes seches ont
éé déterminés. En outre, la qualité microbiologique et [I'activité
antimicrobienne de la de la meilleure mél asse optimisée ont été evaluées.

Les valeurs des variables optimales (température de traitement thermique,
temps de traitement thermique, et temps de cuisson) de fabrication de la
mélasse de dattes sont respectivement: T=100,159 °C, temps de cuisson t=
240,527min et le temps de concentration t=90,2723min. Les réponses prévues
de la mélasse optimisée sont TSS= 88,1156 (°Brix), HMF= 62,8473 (mg/kg) &t

% d'inhibition du DPPH = 105% avec une désirabilité globale de 94,46%.

Mots clés: Dattes séches, transformation, sirop, optimisation, plan d’ expériences composite centré,
modélisation, qualité microbiologique et biochimique.



Abstract

In Algeria, common dates are available, but they pose a problem of conservation
and marketing. The objective of the present study isto transform dry dates of the
Mech-Degla variety into molasses (Rob). The optimisation of the manufacturing
conditions of this molasses was carried out according to the traditional method by
applying the centred composite design of experiments.

The response surface methodol ogy was used to optimise the optimal conditions
for the preparation of this molasses. Three variables were studied, namely: the heat
treatment temperature (T (°C), the heat treatment time (t(min) and the syrup
concentration time (t(min).

The physico-chemical (pH, HMF, ash content, Total Soluble Solids (TSS), water
content and acidity, ...) and biochemical (flavonoid and carotenoid content)
parameters of 18 dry date molasses samples were determined. In addition, the
microbiological quality and antimicrobial activity of the best optimised molasses
were evaluated.

The values of the optimal variables (heat treatment temperature, heat treatment
time, and cooking time) for the manufacture of date molasses are respectively:
T=100.159 °C, cooking time t= 240.527min and concentration time t=90.2723min.
The predicted responses of the optimised molasses are TSS= 88.1156 (°Brix),
HMF= 62.8473 (mg/kg) and

DPPH inhibition % = 105% with an overall desirability of 94.46%.

Key words: Dry dates, processing, syrup, optimisation, centred composite design,
modelling, microbiological and biochemical quality.
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Le pamier dattier (Phoenix dactylifera L.) est consdéré comme I'arbre des régions
désertiques du globe connues pour leur climat chaud et sec. En raison de ses utilités
dimentaires, écologiques, sociales et économiques, le pamier dattier est I'arbre fruitier le plus
apprécié par les populations des oasis (Tirichine, 2010).

L’ Algérie est un pays producteur de dattes (Phoenix dactylifera L) avec plus de 500
000 tonnes par an. La partie la plus importante de ce tonnage constitue les dattes communes.
Cdles-ci sont des variétés seches a faible valeur marchande (Ben Abbes 2011). En 2017, la
production de dattes communes en Algérie (Degla-Beida et Mech-Degla) a atteint 2,87 millions
de quintaux (Ministére de I’ agriculture, 2017). Ces dattes sont non commercialisées et sont soit
jetées, soit destinées a |’ alimentation animale. Le rgjet de ces sous-produits est une véritable
perte économique car ils sont riches en ééments nobles pouvant étre valorisés (Chikhrouhou et
al. 2006).

L es dattes sont particulierement riches en glucides et en & éments minéraux notamment
en K, Caet Mg, lesfibres diététiques et vitamines (El-Nagga et Abd El-Tawab, 2012). Elles
sont auss riches en sucres biodégradables d’ environ 73 & 83% sur la base de la matiére seche
dansles deux formesinversees, le glucose et le fructose (FAO, 2015).

Cependant, les dattes perdent jusgqu'a 60% de leur qualité lors la période de stockage.
Aingd, une partie importante de dattes de faible valeur marchande est utilisée pour I'dimentation
animale (Bouhlali et al. 2015). Cependant, il existe d'autres aternatives de valorisation telle
que la production de sirop de dattes appeé Tahlaoute qui est traditionnelement préparé par les
femmes pour une consommation essentiellement familiale. Récemment, on assiste a
I'émergence de nouveaux circuits de commerciaisation des produits de la transformation des
dattes par une production de type "industridl" dans les coopératives comme la confiture, la péte,
le café ou un jus appelé Tassabounte (Sadiki et al. 2019).

L’ Algérie ne dispose aucune technologie de transformation, a |I’exception du
conditionnement et de la production de pétes «Ghars» a partir des dattes molles. Face a ce
constat et pour remédier a cette Situation pour mieux valoriser ce produit, il est utile d’ optimiser
les conditions de fabrication en vue une qualité meilleure du produit fini,. Le sirop de dattes est
connu sous |’ appellation "Dibs ou Rob" est fabriqué industriellement. 11 est obtenu par cuisson
des dattes dans I’eau chaude pour faciliter la diffusion des composés sucrés et aromatisés
(Benhamed Djilai et al. 2012). Il se caractérise par un taux de solides solubles de I’ ordre de
70° Brix, une couleur noire rougeétre et un godt de dattes dont il est issu (Mimouni, 2015).

Comme tout produit biologique la mélasse de dattes subit au cours du temps des
modifications qui ont une importance plus ou moins grande pour sa conservation. Il est donc
utile de bien connaitre les principaux facteurs qui peuvent altérer sa qualité dont la température
est le principal facteur qui dégrade les sucres et conduisant ainsi a la formation d’
HydroxyMé&hylFurfural qui atére la qualité de mélasse de datte, donc dans le but d étudier
I’évauation des effets du chauffage du mélasse de dattes a différentes températures sur les
principaux parameétres de qualité du produit, nous avons effectué cette études qui a apporté
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certaines informations de I’ effet de température sur I’ évolution d H.M.F dansla mélasse de
dattes

L’ objectif principal de cette étude est de valoriser des dattes seches variété «
Mech-degla» en vue une meilleure éaboration d’ un sirop de bonne qualité physico-chimique
et microbiologique. L’ optimisation des conditions d’ @aboration de ce Srop a été rédisée en
appliquant le plan d’ expériences.

Ce mémoire comporte deux parties complémentaires

- La premiére partie congtitue une revue bibliographique qui renferme deux chapitres, le
premier présente des généralités sur les pamiers dattiers et les dattes, et le second et
consacré alatechnol ogie de transformation des dattes sous forme sirop.

- Une deuxiéme partie expérimental e consacrée ala présentation des protocoles, les différentes
méthodol ogies mises en place et les résultats interprétés.

Les deux parties se terminent avec une conclusion générale, perspectives et références.



Chapitre 1l
Palmier dattier et lesdattes




1. Palmier dattier
1.1. Géné&ralités

Le nom scientifique du palmier dattier: Phoenix dactylifera L., dérive du mot «Phoenix»
qui signifie dattier chez les phéniciens et dactylifera qui provient du terme grec «dactylos »,
qui signifie doigt, illustrant laforme du fruit (Djerbi, 1994).

Le pdmier dattier (Pheenix dactylifera L.) (Figure 1) est I’ une des plantes cultivées, les plus
anciennes de I’ humanité. |l a été utilisé comme nourriture pendant 6000ans, il pourrait étre
utilisé pour sa valeur nutritionnelle, sanitaire et économique remarquable, en plus de ses
avantages esthétiques et environnementaux. Par allleurs, il est & souligner que chaque partie du
palmier est utile (Boulouiza Nouara et Bouchiha Nesrine, 2018)

Le pamier dattier est une espéce de grande taille, dioique, monocotylédone, il appartient
alafamille des Arecaceae (Palmae), cette famille compte environ 235 genres et 4000 especes
(Munier, 1973).

Figure 1: Phoenix dactyliféra L. (Messaid, 2007)

1.2. Ecologie



Chapitrel: Généralitéssur le palmier dattier et lesdattes

Le pdmier dattier est cultivé comme arbre fruitier dans les régions chaudes, arides et semi-
arides, e du fait de sa grande variété il peut s adapter a de nombreux environnements (Gilles,
2000). Il s'adapte a tous les sols et il est sensible au cours de la période de pollinisation et
pendant lamaturation (Munier, 1973 ; Toutain, 1979).

1.3. Répartition géographique

a). Danslemonde

Ladatte est un fruit produit par plus d'une trentaine de pays dans le mande, séleve aenviron
8,52 millions de tonnes. La datte constitue la 15eme production fruitiere mondiale, de
superficie de 1,09 millions d’ hectares (FAO, 2018).

Lepalmier dattier est I’ une des especes cultivées les plus anciennes de larégion du Moyen-
Orient et de |’ Afrique du Nord. Il est aujourd hui également cultivé dans de nombreuses
régions arides et semi-arides du monde entier (Jingyuan Xia, 2020).

Il est cultivé intensivement en Asie, qui occupe la premiere position avec 60 millions
d arbres (Arabie saoudite, Bahrein, Emirats arabes unis, Iran, I'lrak, le Koweit, Oman,
Pakistan, Turkménistan et Y émen), tandis que I'Afrique est en deuxiéme position avec 32,5
millions de palmiers dattiers (Algérie, Egypte, Libye, Mali, Maroc, Mauritanie, Niger,
Somalie, Soudan, Tchad et Tunisie) (FAO, 2013).

L’ Espagne et le seul pays européen qui cultive principalement des dattes dans ses
fameuses pameraies d' Elche (Toutain, 1996).

Aux Etats-Unis d Amérique, le palmier dattier a éé introduit au 18éme secle. Sa culture e
commence dans les années 1900 avec des importations de variétés irakiennes (Bouguedoura,
1991; Matdlah, 2004). Le pamier dattier est égaement cultivé a petit échelle au Mexique, en
Argentine et en Augtrali (Matallah, 2004).

b). En Algérie
L’ Algérie est classée au troiséme rang mondial des pays producteurs de dattes. En 2020,
compte d' ailleurs plus de 1000 variétés de ce fruit (Rahmouni, 2020)

Elle occupe la premiére place dans la production de la variété Deglet-Nour, qui est trés
appreéciée par les consommateurs soit sur les marchés nationaux et internationaux atteint les
200 000 tonnes par an (Bensalah, 2019)

Lapameraie est essentiellement concentrée dans le sud-est, son importance
décroissant en allant vers|’ ouest et le sud (Gourchala, 2015).



En Algérie, les dattes ne sont pas cultivées que dans 17 wilayas (Figure 2). La superficie
occupée par les pamiersdattiers est de 103.129 ha, elle varie d une wilayaaune autre. Les
superficies les plus importantes concernant les wilayas de Biskra et EI Oued, chacune avec
53.533 ha soit 52%, soit plus de lamoitié de la superficie totale occupée par les dattes
(Makhloufi, 2010).

5.4 T
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Figure2 : Carte delarépartition des zones d observation et phoenicol en Algérie
(El Barnaoui, 2016).

1.4. Taxonomie

Lenom scientifique du pamier dattier Phoenix dactylifera L, fait égdement référence au
|égendaire oiseau égyptien qui s est réveillé de ces cendres et au palmier dattier, qui
renouvelle la végétation lorsqu’il est partiellement brulé (Van Zyl, 1983).

De lafamille des Arécacées (Pamacées (Palmacées) appartenant aux Angiospermes
Monocotylédones, D’ gprés Dransfield et Uhl, (1986), |a classification botanique du pamier
dattier est la suivante:

Embranchement : Phanérogames.



Sous-embranchement: Angiospermes.
Classe : Monocotylédones.

Groupe: Phoenocoides.
Ordre: Pdmales.

Famille :Arecaceae.

Sous-famille: Coryphoideae.
Genre: Phoenix.
Espece : Phoenix dactylifera L. (Linne, 1734).

1.5. Morphologie

Le pamier dattier est compose de trois parties essentielles qui sont: un systeme
racinaire, le stipe et la partie aérienne ou la couronne, un organe végétatif constitué du
tronc et de feuilles et un organe reproductif composé d'inflorescences méales ou femelles

1.6. Cultivarsdesdattes

Il existe de nombreuses variétés de dattes, mais seul es quel ques-unes sont
commercia ement importantes et différent par leur godt, leur texture, leur forme, leur couleur,
leur poids et leur taille (Djerbi, 1994; Buelgued], 2001).

Il existe plus de 940 types de dattes en Algérie, les principaux types cultivés sont : Mech-
Degla, Ghars, Degla-Beida, Tafezouine et Deglet-Nour (Hannachi et al. 1998).

2. Dattes

2.1. Description

L es dattes sont généralement des baies rectangulaires ou rondes et sont composes de
noyaux durs et visgueux entourés de pul pe. Elles sont composées de deux parties, une partie
comestible et une autre non comestible.

Lapartie non comestible : est constituée de graine ou de noyau dur entouré de chair
Lapartie comestible : dite chair ou pulpe, est constituée d’ une cogue extérieure, qui a
un mince film de cellulose. les graines sont entourées d’ une zone interne de teinte plus
claire et de structure fibreuse, le péricarpe interne réduit en parenchyme, il se distingue
par des mésocarpes attrayants et fibreux (Espiard, 2002).



L es dattes varient considérablement en taille, allant de 2 cm a8 cm de longueur et de 2
a8 g depoids, selon letype. Leur couleur vadu blanc cassé au noir et noir dégradé par

un rouge plutét foncé et un brun ambré (Djerbi, 1994).
Lafigure 3 montre clairement la structure d’ une datte avec ses différentes parties
telles que le péricarpe, le mésocarpe, I'endocarpe et lagraine.

Figure3 Datte entiére (a gauche) et coupe longitudinale (a droite). Variété Aharetan

2.2. Classfication

D’ aprés Espiard (2002), la consistance de la datte est variable, et sur cette base les dattes
sont divisées en trois catégories (Tableau. ).

Tableau | : Classification des dattes selon leur consistance (Espiard, 2002)

de sucres invertis (fructose,
glucose) tel que Ghars,
Hanraia, Litima.....etc.

Consstance Caractérigtiques Variééset pays
Taux d’ humidité supérieur ou | Ghars (Algérie), Ahmer
Dattesmolles égal a30%, ellessont abase | (Mauritanie), Kashram et

Miskhrani (Egypte et Arabie
Saoudite)

Dattes demi-molles

20 a 30% d’humidité, elles
occupent une  position
intermédiaire al’ exception
de la Deglet-Nour, dattes a
base de saccharose par
excellence.

Deglet-Nour (Algérie),

Mahjoul (Mauritanie), Sfri
et Zahidi (Arabie Saoudite).
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dures, avec moins de 20%
d’ humidité, riche en
saccharose. Elles ont une

DeglaBeidaet Mech-Degla
(Tunise et Algérie) et Amsrie
(Mauritanie)

texture farineuse telle que
Mech-Degla, Degla
Dattes seches Beida €tc

2.3. Valeur nutritive

La datte représente un excellent aliment a haute valeur nutritionnelle et énergétique
(Toutain, 1979 ; Gilles, 2000), en raison de sa forte teneur en sucre qui fournit une valeur
énergétique élevee. Elle contient également des protéines qualitativement équilibrées et des
sucres réducteurs gue le corps peut facilement digérer. Ce fruit et également riche en minérauix
plastiques comme le Ca, le Mg, le P, le S et en minéraux cataytiques tels que le Fer et le Mn.
Le profil vitaminique de |a datte se caractérise par une teneur importante en vitamine du groupe
B. Ce complexe intervient dans le métabolisme des glucides, des protéines et des lipides
(Tortoraet al. 1987).

2.4. Usagetraditionnd et effetsthérapeutiques

Les dattes sont des fruits nutritifs avec des niveaux éeveés en fibres et des concentrations
importantes en minéraux, vitamines et antioxydants qui permettent le bon fonctionnement de
I organisme. Ces fruits constituent une excellente source de composes phénoliques et
flavonoides. Ces composés photochimiques bloquent les radicaux libres et protegent le corps
contre le cancer et les maladies dégénératives (Duke, 1992 ; Khare, 2007).

Selon ces derniers auteurs, les dattes ont traditionnellement été utilisées par plusieurs
populations pour diverses raisons notamment

Le traitement de |’ hypertension artérielle;
Utilisées en combinaison avec d' autres remedes naturel's contre les hémorroides
Réduire le risque de colite et de cancer de cdlon et apporter un soulagement

La décoction de dattes convient aux maladies inflammatoires, soulage la sécheresse et
renforcent le syséme immunitaire. Les dattes ont des vertus thérgpeutiques contre les maadies
cardiovasculaires, I’ ostéoporose et |es problemes intestinaux.



Selvam (2008), a signalé I'importance des dattes dans le traitement symptomatique de
I"inflammation, des douleurs thoraciques et de la canstipation, gréce a ces minéraux abondants,
sont également utilisées comme complément alimentaire idéal pour les personnes souffrant
d anémie (Khare, 2007; Selvam, 2008).



Chapitre |

Technologie detransfor mation de
dattes seches (méasse de dattes)




1. Généralitéssur laméasse

La mélasse de dattes est un produit adimentaire fabriqué a partir de plusieurs variétés de
palmier dattier connue localement sous le nom (Rob Tmer) ou «Dibs» dans le monde arabe.
C'est un produit épais-brun foncé (Figure 4). Sa viscosité et sa faible humidité empéche la
croissance de micro-organismes et augmente sa durée de conservation pendant 24 mois
(Mimouni et Siboukeur, 2011).

Ce sirop de dattes concentré se caractérise par un got purement sucré. Il est considéré
comme un sucre inverti naturellement car il contient approximativement les mémes proportions
de glucose et de fructose et faible quantité de saccharose. Il est utilisé généralement pour son
pouvoir sucrant (Glasner et al. 2003).

Figure4 : Méasse de dattes

2. Composdition biochimique

L es dattes contiennent principa ement un mélange de sucres aux propriétés différentes. Mais
d’'un point de vue alimentaire, elles ont la méme valeur énergétique (Mimouni, 2009). La
composition biochimique de mélasse de dattes se résume dans le Tableau |1.
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Tableau 11: Composition biochimigue de la mélasse de dattes (Al-Hooti et al.

Composants Teneur (%)
Teneur en eau 16
Teneur en cendres 6,8
Solides totauix 84
Sucres totaux 79,45
Sucresinvertis 74,83
Protéinestotales 0,83
Lipidestotaux 198
Pectines 1,46
Vitamine C (mg/100g) 0,185
Minéraux (mg/1 00g)
Sodium 13
Potassium 202,8
Magnésium 78
Fer 143
Cacium 388

3. Propriétés
3.1. Propriétésorganoleptiques
a. Godt
Le sirop de datte a un go(t relativement sucré en raison de son édulcorant qui a une teneur
élevée en fructose. Son go(it relatif aladatte alaguelleil est issu (Entezari et al. 2004).

La plupart des édulcorants ont un arriére- golt superpose a la douceur en raison d impuretés
parfois non identifiables qui rendent la classification dans les trois saveurs principales (salé,
acide, ou amer) (Multon et Lepatre, 1984).

b. Couleur
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D’ apres Abddfattah, (1990), le sirop de dattes dans des bouteilles transparentes peut devenir
noir et rouge. Selon Munier, (1973), le sirop de dattes est un produit stable avec une couleur
|égérement brune.

3.2. Propriéésphysiques
a. Viscodté

Laviscosité est une propriété physique importante de lamélasse de dattes, €lle augmente au
fur et a mesure que lateneur en eau diminue. Elle est responsable d’ un haut degré de douceur
en proportion au TSS du sirop. Cette propriété est importante permet de maintenir la qualité du
produit pendant deux ans et empéche la croissance de microorganismes (Abdelfattah, 1990).
Une mélasse d une matiere seche de 72 & 75% et présente une viscosité de 500 centpoises
(Guerinet al. 1982).

b. Activitédel'eau

D’ apres Mimoun, (2009), laméasse de dattes aune trés faible activité de I’ eau, ce qui inhibe
la croissance microbienne. Par conséquent, il est facile de conserver le miel atempérature
ambiante pendant une longue durée.

4. Activité photochimique

Laméasse de dattes est une source importante d’ antioxydants tels que les flavonoides, les
acides phénoliques, I’ acide ascorbique et les caroténoides responsables de I’ activité anti-
oxydante (Abbés et al. 2013). Ces substances bioactives empéchent la dégradation de
I” hydrogene, combattent les radicaux libres et la décomposition des peroxydes (Fontaine et al .,
2002 ; Atmani et al. 2009). Par conséquent, |es antioxydants sont considérés benéfiques pour
la santé humaine car ils réduisent le risque de maladies dégénératives et de certains types de
cancer (Soobrattee et al. 2005).

5. Utilisation

En raison de son pouvoir sucrant considérable, la mélasse de dattes peut étre utilisée dans
lafabrication de crémes glacées, de boissons, de confiseries de pétisseries, de mélange de péate
et de confiture, ou consommeée directement (Barreveld, 1993 ; Abbes et al. 2011).

Ce produit sucré est fortement recommandée pour le traitement des maladies du foie et des
femmes enceintes avant et apres I’ accouchement (Al-Mamary et al. 2011). Il est auss utilisé
comme éducolorant et liant pour les comprimés (Alanazi, 2010) , et comme un agent
aromatisant pour les produits laitiers comme le lait fermenté (Abbes et al. 2015).

6. Procédésdefabrication
6. 1. Procédé par pressurage (méhodetraditionnelle)
L e principe de ce procédeé repose sur la méthode de conditionnement, qui se fait
généralement dans des sacs en toile, comme un moyen de conservation des dattes molles
(Ibrahim et Khdil, 1997).
L es dattes sont rincées avec de I’ eau afin de les nettoyer, ceci favorise I’ absorption de I’ eau.
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Pour ce procédé on obtient un miel traditionnel qui est un produit naturel & haute concentration
avec I’ardme, le go(it et la couleur de la datte utilisée (Atef et Mohamed, 1998).
Cependant, ce procéde se caractérise par un faible rendement qui varie de 10 a 15% de son
poids (Mimouni, 2015). Certains facteurstels le poids de la datte, |atempérature et I’ humidité
deveée influencent le productivité de ce midl.
6. 2. Procédé par trempagedansdel’ eau, a bassetempérature

L es dattes sont trempées dans |’ eau tiede pendant plusieurs heures, aprées filtration et
éimination des fibres et noyaux, |’ extrait obtenu a nouveau chauffé a feu doux pour évaporer
I’ eau et augmenter sa concentration. Ce procede a un inconvénient qui est la concentration de
la mélasse obtenue qui N’est pas toujours la méme, et souvent faible, il y’a donc un risque de
fermentation (EI-Ogaidi, 2000).

6.3. Procédé par trempage dans|’eau a haute température
Cette méthode est la plus courante en Irak, elle consiste aimmerger les dattes dans|’ eau
chaude (a haute température jusgu’ @ 90°C). L’ extraction de lamélasse se fait par chauffage et
utilisation directe ou indirecte de la vapeur d eau, cela permis une meilleure extraction. Lejus
obtenu apres filtration contient des impuretés libérées de |a sol ution sucrée par saturation
(Mimouni, 2009).
Le miel obtenu se caractérise par une couleur foncée avec un golt et une odeur de sucre
brulé due al’ application d’ une température élevée (Hassan, 2000).
6. 4. Extraction avec enzymes (cellulase et pectinase)
Cette extraction est basée sur I'immersion de la péte des dattes dans |’ eau et son maintien a
I’ ébullition suivie d’ unefiltration, la solution est traitée par voie enzymatique (cellulase et
pectinase) pour laclarification (Chikhrouhou et al., 2006 ; Al-Sharnoubi et al. 2014).

6. 5. Extraction par diffuson
Cette méthode est basée sur le trempage de dattes pendant 24heures dans |’ eau a 80°C.
principe est basé sur le passage, et selon laloi de diffusion par transport passif, le jus est extrait
gpres passage par décantation, puisil est épaiss pour obtenir un produit concentré avec un degré
de Brix compris entre 72 et 75, une température de 60°C. Cette température étant choisie pour
éviter la déstabilisation des sucres (Mimouni et Siboukeur, 2011).

7. Bienfaits et valeur nutritionnelle
La compostion chimique et la valeur nutritionnelle de la méasse de dattes ont été bien

étudiées (Al Hooti et al., 2002; Abbes et al. 2011). Ce srop concentré est riche en énergie, en
glucides et en minéraux solubles et insolubles, en fibres aimentaires, en acides aminés et en
acides organiques. Cependant, il contient également un mélange trés complexe d’ autres
polysaccharides, polyphénols et caroténoides. En plus de ses composés nutritionnels, laméasse
de dattes est riche en antioxydants qui sont considérés comme bénéfiques pour la santé
humaine, car ilsréduisent le stress oxydatif et inhibent I’ oxydation macromol éculaire, réduisant
aing lerisque de maladies dégénératives et de certains cancers (Soobratte et al. 2005).

Laméasse de dattes est riche en vitamines du groupe B : vitamine B3 (1,7 mg), vitamine
B5 (0,8 mg), vitamine B6 (0,15 mg) et vitamine B2 (0,10 mg) (El Arem et al.
2011).

D’ aprés Alanazi (2010), lateneur en vitamine C présente dans la mélasse de dattes est
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de 0,1 85mg/al 00g. Les quantités importantes de minéraux dans les dattes en font un super
adiment qui renforceles os. Le cdcium et lefer en particulier jouent un réle important dansle
traitement de |’ anémie et |’ enrichissement de notre alimentation en calcium (Siboukeur,

1997).

14



Matériel et méthodes




1. Matériel végétal

Les dattes de la variété Mech-Degla ont été utilisées pour la fabrication de la mélasse
(ROB). Ces dattes seches (Figure 5) ont été achetées au niveau du marché de laville de Tizi-
Ouzou en mois d'avril 2022. Ellessont de provenance de la de la région Sud-est (Wilaya de
Biskra), et ont été cueillies durant la période s éalant du mois d’ octobre ou- Novembre 2021.

Cette variété de dattes se présente sous forme d'un tube cylindrique, avec une extrémité
Iégérement plus étroite et de couleur beige clair avec une teinte brune. L'épicarpe est ride, peu
brillant et cassant. La peau mésodermique n’a presque pas de chair, de consistance séche et
texture fibreuse (Buelgued], 1996).

Figure5: Aspect des dattes de la variété Mech-Degla

Le choix de cette variété est justifié par les critéres suivants :

e Sa qualité gustative, son abondance au niveau national et sa facilité de conservation
(dattes seches avec une faible teneur en eau qui est inférieure a 20%).

e Dattes seches ayant une valeur technol ogique importante.

e Faible valeur marchande.

e Appareillage et réactifs

e L ensemble d appareillages, petit matériel et réactifs chimiques utilisés dans cette
étude est détaillé dans |’ annexe n°2.
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2. Méthodes d'analyses
La partie expérimentale comprend quatre étapes :

1. Optimisation des conditions de fabrication de sirop de dattes (rob) selon la méthode
traditionnelle en appliquant le plan d’ expériences composite centré.

2. Caractérisation physico-chimique des sirops é aborés.

3. Caractérisation microbiologique du sirop de dattes optimisé

4. Activité antimicrobienne.

2.1. Optimisation des conditions de fabrication de sirop de dattes

L’ optimisation des conditions de fabrication de sirop de dattes (Rob), nécessite I’ utilisation
d'un matériel stérile (béchers, entonnoirs, spatules) et de gants afin d'éviter toute
contamination.

Nous avons préparé 18 sirops en appliquant le plan d' expériences composite centré (Tableau

).
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Tableau I11: Conditions de la conception expérimentale, pour lafabrication de sirop de
dattes basée sur le plan d’ expériences composite centré a cing niveaux.

Expériences Facteurs Réponses
Variables codées Variables normales
X, X, X3 T[°C] | t couisso| t[min] | °Brix(%)HMF Flavonoides Caroténoides
H%

1 -1 -1 -1 72,0 1440 42,0
2 1 -1 -1 93,0 1440 42,0
3 -1 1 -1 72,0 216,0 42,0
4 1 1 -1 93,0 | 216.0 42,0
5 -1 -1 1 72,0 1440 78,0
6 1 -1 1 93,0 1440 78,0
7 -1 1 1 72,0 | 216,0 78,0
8 +1 +1 +1 93,0 216,0 78,0
9 -1.682 0 0 65 180,0 60,0
10 +1.682 0 0 100 180,0 60,0
11 0 -1.682 0 82,5 120 60,0
12 0 +1.682 0 82,5 240 60,0
13 0 0 -1.682 | 825 | 180,0 30

14 0 0 +1.682 | 825 180,0 90

15 0 0 0 82,5 180,0 60,0
16 0 0 0 82,5 180,0 60,0
17 0 0 0 82,5 180,0 60,0
18 0 0 0 82,5 180,0 60,0

La méthodologie de surface de réponse a été utilisée pour optimiser les conditions optimales
de préparation de sirop de dattes Mech-Degla. Trois variables ont été étudiées a savoir : la
Température de traitement thermique (T (°C), le temps de traitement thermique (t(min) et le
temps de concentration du sirop (t(min).

Le tableaulV, présente les niveaux des variables étudiées pour la conception du plan
composite centre.
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Tableau 1V: Niveaux des variables utilisées pour la conception du plan composite centré.

Variables Etiquette niveaux codés
—1.682 -1 0 1 1.682
X1 Température de traitement 65 72 825 93 100
thermique[ °C]
X, Temps de traitement 120 144 180 216 240
thermique[ min]
X3 Tempsde concentration [ min] 30 42 60 78 90

» Méhodedefabrication desirop de dattes (Rob)

Nous avons adopté la méthode traditionnelle telle préconisée par Mimouni et Siboukeur
(2011), pour la fabrication de sirop de dattes Mech-Degla. Les étapes respectées pour cette
fabrication sont résumées comme suit :

1. Les dattes ont subi un lavage (Figure 6), puis un égouttage afin d’ éliminer les
particules de terre, les grains de sable, lapoussiere et |es débris des végétaux.
2.

N

Figure 6 : Lavage des dattes de |a variété Mech-Degla

2. Les dattes ont subi un coupage en petits moreceaux (Figure 7) afin d augmenter la surface
de contact entre fruit et I’eau. Le rapport eau /dattes coupées respecté (Figure 7.b) est de:
200g dattes/400 g d'eau afin d extraire le maximum de jus de dattes.
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Figure7: a) : Morceaux de dattes Mech-Degla et b) : mélange dattes —eau

3. Le mélange a subi un traitement thermique dans le bain-marie(Figure 8) et une
homogénéisation de temps en temps.

Figure 8 : Traitement thermique du mélange eau- morceaux de dattes au niveau du bain-
marie.

4. Lejus de dattes (extrait aqueux) a été récupére suite a une filtration en utilisant une gaze
stérile (Figure 9).
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Figure 9 : Récupération d extrait aqueux de dattes par filtration

5. La concentration du jus de dattes obtenu a été réalisée par chauffage direct sur une plague
chauffante réglée a 100 °C (Figure 11). Cette opération a pour but d’ éliminer I’ eau libre du
sirop afin d’ éviter son atération et d’ augmenter sa durée de conservation.

Figure 10 : Concentration du jus de dattes sur une plague chauffante.

Et enfin apres la concentration des sirops élaborés durant des temps de concentration bien
déterminés, nous avons obtenu des sirops colorés en marron-rouge, visgueux et sirupeux
(Figure 11).
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Figure 11: Aspect du sirop de dattes Mech-Deglat obtenu (Rob).

2.2. Analyses physico-chimiques

L’ensemble des analyses physico-chimiques ont été réalisées au niveau du laboratoire
commun physico-chimique de la faculté de Sciences Biologiques, de I’ Université Mouloud
Mammeri de Tizi-Ouzou.

2.2.1.Détermination dupH (Potentiel d’Hydrogéne)

Le pH des sirops de dattes élaborés a été déterminé par la méthode potentiometrique en
utilisant un pH metre (NF V 05-108,1997).

Mode opératoire

Peser 4g de |’ échantillon dans 100ml d’ eau distillée chaude ;

Broyer le mélange et laisser refroidir ;

Etalonner le pH métre en utilisant une solution tampon ;

Prélever un volume V de I’ échantillon suffisamment important pour permettre
I"'immersion de |’ é ectrode ;

Noter ensuite lavaleur du pH.

2.2.2.Taux d" humidité

La teneur en eau est définie comme étant |a perte de poids subie lors de la dessiccation. Le
séchage a été réalisé dans une étuve a 105+ 03°C jusqu'a avoir un poids constant.

Mode opératoire

Peser les capsules propres et puisles tarer ;
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e Peser dans chague capsule 5g de I’ échantillon, et les placer dans |’ étuve ;
o Retirer les capsules de I’ étuve, les placer dans un dessiccateur, apres refroidissement,
on les pese.
Expression des résultats
L’ humidité est déterminée selon laformule suivante :

Soit :

H(%) : humidité
M1 : masse de lacapsule + lamatiere fraiche avant séchage en (g) ;
M. . masse de la capsule + |la matiére aprés séchage (g) ;

P : massedelaprise d’ essa en (Q).

Lateneur en matiére seche est calculée selon larelation suivante :

2.2.3.Détermination del’aciditétitrable (AOAC, 2005)

Le principe de cette méthode consiste en un titrage de |’ extrait de mélasse de datte avec
une solution d’hydroxyde de sodium NaOH (0,1N) en présence de phénophtaléine comme
indicateur de couleur (NF V 05-101,1974).

Mode opératoire

e Peser 10g de !’ échantillon ;

e Placer |’ échantillon dans une fiole conique, puis gjouter 70ml d eau distillée récrément
bouillie et refroidie, puis mélanger jusqu'al’ obtention d’ un liquide homogéne ;

e Chauffer le contenu au bain marie pendant 30min ;

o Refroidir, transvaser gquantitativement le contenu de la fiole conique dans une fiole
jaugée de 100ml et compléter jusqu'au trait de jauge avec |'eau distillée, bien
mélanger puisfiltrer.

e Additionner 10ml du filtrat &10ml d’ eau distillée ;

e Ajouter trois gouttes de phénolphtaléine et tout en agitant, titrer avec de la solution
d hydroxyde de sodium 0,IN jusgu'a I’obtention d'une couleur rose persistante
pendant 30 secondes.

Expression des résultats

L’ acidité est déterminée selon larelation suivante:
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M : masse de laméasse de dattes en gramme ;
Vo: volumeen ml delaprised essai ;
V1. volume en ml delasolution NaOH a0,1N.

2.2.4. Teneur en cendres
La technique consiste a calciner I'échantillon a 550 °C dans un four a moufle jusgu'a
I'obtention des cendres de couleur blanche et de poids constant, la température est augmentée
progressivement de maniére a éviter une calcination violente du produit (NF V 05-113,1972).

Mode opératoire
e Peser 5g de |’ échantillon dans des creusets en porcelaing;
e Placer les creusets dans un four a moufle fermé; a une température de 550°+15°C
jusgual’ obtention d’ une couleur blanchétre de poids constant ;
e Retirer les creusets du four et les mettre arefroidir dans le dessiccateur, puis les peser.

Expression des résultats
Lateneur en cendres est calculée en utilisant la formule suivante :

Soit :

MO : matiére organique en (Q) ;
M1 : masse de creuset + laprise d’ essai en (Q) ;
M . masse de creuset apresincinération en (g) ;
P : masse delaprise d essai (Q).

Soit :

Tc: Taux de cendres.

2.2.5. Total des Solides Solubles (Brix)

Le Brix est déterminé par lecture directe a I’aide d'un réfractométre (Figure 12). 1l est
défini comme étant le taux de sucre exprimé en g pour 100g de sirop de dattes. Un degré Brix
compris entre 70 a 75% permet la conservation de la mélasse de dattes au-dela de deux ans
(Mimouni et Siboukeur, 2011).
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e 202244178, 11:22

Figure 12 : Réfractométre CAUTION (S/N 280067)

2.2.6. Déterminationd’HMF
e Principe

Letaux d HMF de la mélasse de dattes fabriquée a été évalué. La méthode est basée sur la
mesure des absorbances des mélasses élaborées et celle d'un sirop de référence (sirop

commecilis®) a deux longueurs dondes (284 nm puis 336 nm) a |'aide d'un
spectrophotomeétre UV-Visible (Amri et al. 2007).

e Modeopératoire

Une masse de 5 grammes de mélasse de datte est dissoute dans 25 ml d’ eau distillée. Un
volume de 0,5 ml de carrez I (hexacyanoferrate de potassium a 15%) et un volume de 0,5 ml
de la solution de carrez II (acétate de zinc a 30%) y sont additionnés. Le mélange est gjusté a
50 ml avec I’ eau distillée.Des gouttes d' éthanol sont gjoutées pour éliminer la mousse. Apres
filtration, un volume de 5 ml de chaque solution initiale est introduit dans deux tubes a essais :
dans le premier tube, 5 ml d eau distillée y sont ajoutés (solution échantillon) ; dans e second
tube, 5 ml de la solution métabisulfite de sodium (0,2%) y sont additionnés (solution de
référence).l’ ensemble est homogénéisé puis laissé au repos pendant une heure de temps.
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» Expression des résultats

L’ absorbance est lue a 284 nm puis a 336 nm a |I’aide d’'un spectrophotométre UVVIS
(UV-9200) et lateneur en HMF est donnée par I’ équation suivante :

D : facteur de dilution. Lorsgue I’ absorbance est supérieur a 0.6, les aliquotes d’ analyse et de
référence sont diluées avec I'eau distillée et avec la solution métabisulfite de sodium,
respectivement

M : masse de |’ échantillon de mélasse de dattes
A284 et A336 : absorbances respectives a 284 nm et a 336 nm

149,7 : constante

2.2.7. Dosage des sucres
Pour e dosage des sucres, deux catégories de sucres ont é&é mis en évidence a savoir: les
sucres totaux et les sucres réducteurs.

Mode opératoire
Avant de lancer les dosages, deux solutions Fehling A et B et les deux filtrats 1 et 2 de
compositions suivantes ont été préparees:

Filtrat 1

e Peser 10g de |’ échantillon dans un bécher de 100ml ;

e Ajouter 2,5ml d acétate de plomb,

e Remplir jusgu’ au 2/3 du volume de bécher avec I’ eau distillée ;
e Agiter aplusieursreprises et laisser reposer pendant 15min ;

e Ajuster avec d' eau distillée a100ml ;

e Homogeénéiser et filtrer sur un papier filtre et récupérer le filtrat.

Filtrat 2
e Prélever 50ml dufiltrat 1 et gjouter 5ml d’ HCI concentré ;
e Chauffer le mélange au bain marine a 70°C pendant 5 min;
¢ Neutraliser avec NaOH (10N) en présence de phénol phtaléne a 1%.

2.2.7.1. Dosage des sucr es totaux
Mode opératoire
e Prélever 5ml delasolution Fehling A et 5ml de la solution Fehling B;
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e Ajuster jusqu'a 100ml avec I’ eau de robinet;
e Chauffer le contenu jusgu'a ébullition durant 2mn ;
o Titrer par lefiltrat 2 obtenu jusqu’ aladisparition de la couleur bleue ;
e Ajouter 2 gouttes de bleue de méthylene jusgu’'a ce que la coloration bleue soit
remplacée par une coloration marron cuivrée ;
e Noter levolume defiltrat(2) V..
Expression des résultats
La quantité des sucres totaux dans la prise d’ est donnée par laformule suivante :

Soit ;

St : quantité des sucres totaux (g/100ml) ;
V :volumedelaprised (ml);
V2 : volume du filtrat(2) utilisé au titrage (ml).

2.2.7.2. Dosage des sucresréducteurs

Mode opératoire

e Introduire 5ml de la solution Fehling A et 5ml de la solution Fehling B dans un bécher
de 500m! ;

e Ajuster jusqu’a100ml avec |’ eau derobinet ;

e Chauffer le contenu jusgu’ al’ ébullition durant 2min ;

e Titrer par lefiltrat 1 jusqu’ a ce que lateinte bleue disparaitre ;

e Ajouter 2 gouttes de bleu de méthyléne et continuer le titrage jusqu’a ce que la
coloration bleue devienne rouge brigue;

o Arréter letitrage et noter le volume du filtrat 1 dépense V.

Expression des résultats
La quantité de sucres réducteurs estimée dans la prise d'essai est calculée selon la formule
suivante :

Soit :
Sr: quantité des sucres réducteurs (g/100ml) ;
V :volumedelaprised (ml) ;

V1: volume du filtrat(1) utilisé au titrage (ml).
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2.2.8. Dosage des substances bioactives

» Extraction et dosage des caroténoides
Les caroténoides sont extraits par la méthode de Sass- kiss et al. (2005) en utilisant un
meélange de deux solvants.

Mode opératoire
e 20 ml du mélange (hexane / Acétone / éthanol) (2V : 1V : 1V) sont gjoutés a 0,5 g
de laméasse de dattes.
e Agitation du mélange pendant 30 min.
e Récupération de la phase supérieure.
e 10 ml d hexane sont gjoutés pour la 2°™ extraction,

e Le mélange des deux phases a été utilisé pour le dosage des caroténoides totaux par
spectrophotomeétre a450nm.
Courbe d’ éalonnage des car oténoides

Préparation dela solution mére

e Passer 2 mg de caroténe dans 10 ml d' éthanol
e Incuber 30min al’ombre
¢ Mesure deladensité optique a450nm ;

Préparation desdilutions
Les vaeurs de la gamme d éaonnage des caroténoides sont représentés dans le tableau
suivant :

Tableau V : Vaeurs de lagamme d’ étalonnage des caroténoides

Dilutions 10t 10° 10° 10* 10 10° 10”7 10° 107

Densité 144 0937 0145 0,118 0,075 0,106 0,129 0,079 0,108
optique

(DO a450nm)

Concentrations 200 2 02 002 2x10° 2x10° 2x10° 2x10-3 2x10°
(mglL)

Les concentrations des caroténoides ont été estimées en se référant a la courbe
d étalonnage en utilisant la solution mére de B-carotene et les résultats sont exprimés en
mg/100g de matiere séche.
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» Dosage desflavonoides
La méthode trichlorure d’auminium AICl; (Kosalec et al. 2004) a été utilisée pour
quantifier les flavonoides de la mélasse de dattes.

Mode opératoire
Le diagramme ci-dessous présenteles différentes étapes respectées pour doser les
flavonoides mélasse de datte.

—
I

Figure 13 : éapes de dosage des flavonoides( K osalec et al, 2004).

Courbe d’ étalonnage
La quantification des flavonoides a été faite en fonction d’ une courbe d’ étalonnage linéaire
selon laméthode d’ AICl; en utilisant comme standard la Quercetine.

Expression desrésultats

La teneur en flavonoides est exprimée en milligramme d’'équivalent de Quercetine par
gramme de poids sec de |’ extrait (mg EQ/g d’ extrait).

2.2.9. Détermination del’ activité antioxydante (Test DPPH)

Les dix-huit échantillons de méasse de dattes fabriqués sont testés pour leur activité
antioxydante. Cette derniere a été déterminée par la mesure de la capacité des antioxydants de
cette mélasse a piéger le radical DPPH.
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Principe

L’ activité antioxydante des échantillons de mél asse de dattes étudiés a été éval uée par
I activité antiradicalaire au radical DPPH (2,2- DiPhényl-1-PicrylHydrazyl) (Test DPPH).
Cette méthode est basée sur lamesure de la capacité des antioxydants présents dans la
mélasse a neutraliser le radical DPPH*, qui est un radical libre (Cavaret et al. 2009).
L’intensité de la couleur est inversement proportionnelle ala capacité des antioxydants
présents dans lamélasse (Gadow et al. 1997).

Préparation desextraits aqueux de la mélasse
0,25 g de chague échantillon de mélasse est introduit dans 10 ml d’eau distillée

Préparation du réactif DPPH
e Méanger 80 ml de méthanol avec 20 ml d’ eau distillée.
e Ajouter 0,004 g du réactif DPPH,
e Agiter et couvrir avec le papier aluminium

Mode opératoire

e Ajouter 0,1 ml de chague extrait dans 2,9 ml de DPPH préparé.
¢ Incuber al’ obscurité pendant 30 min.

e Mesurer deladensité optique a517 nm (Kim et al. 2002).

2.3. Analyse microbiologique

La présente étude a été réalisée dans le laboratoire pédagogique de microbiologie de
["Université Mouloud Mammeri de Tizi-Ouzou (UMMTO). L objectifs de cette étude est de
déterminer la qualité microbiologique de lameilleure mélasse de dattes (optimiseée).

Afin d'effectuer les différentes analyses pour évaluer la qualité microbiologique de notre
échantillon, nous avons adopté |e protocole dével oppé dans la figure 14
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Préparation de la solution mere et les
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e Clostridiums sulfito-réducteurs
e Coliformes fécaux et totaux
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'
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Résultats

i

Evaluation delaqualité
de laméasse de dattes

Figure 14: Protocole expérimental d analyses microbiologiques de |la mélasse de dattes.
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Recher che des germes

» Recherche de la Flore Aérobie Mésophile Totale (FAMT)  (Technique
d’ ensemencement en masse)

-Fairefondre lagélose PCA au bain Marie 2100 °C
. -A partir des dilutions décimales introduire 1 ml dans les boites de Pétri.

-Couler la gélose fondue en surfusion, et bien homogénéiser en faisant des mouvements en
huit.

. -Aprés gédification de lagélose PCA, les boites sont incubées a 30 °C pendant 72 heures.

- Dénombrement des boites a é&té réalisé a I’aide d'un compteur de colonies dont e nombre
des colonies doit étre compris entre 30 et 300.

> Recherche et dénombrement delevures et moisissures

La recherche et le dénombrement de cette flore ont été effectués sur le milieu Sabouraud
comme suit ;

-Faire fondre la gélose Sabouraud au bain Marie 2100 °C.
- Couler lagélose fondue et laisser solidifier

. -A partir des dilutions décimales introduire 100 ul a la surface des boites de Pétri, et bien
étaler avec un étaloire ; puis les mettre dans I’ é&uve a 25 °C pendant 72 heures.

- Dénombrement des boites ayant un nombre compris entre 30 et 300 colonies (on dénombre
les levures a part et les moisissures a part).

» Recherche et dénombrement des Clostridiums sulfito-réducteurs
Pour le dénombrement des Clostridium-sulfitoréducteurs (CSR) :

-Liquéfier les tubes de la gélose Viande- Foie, et gjouter quelques gouttes d’ Alun de fer et
sulfite de fer.

-On fait subir un choc thermique aux dilutions (mettre les dilutions dans un bain Marie a
80 °C pendant 10 minutes puis lesrefroidir al’ eau de robinet).

-Prélever 5 ml de chague dilution et ensemencer avec, les tubes Viande-Foie en surfusion,
bien homogénéiser et gjouter quelques gouttes d'huile de vasdline puis incuber a 37°C
pendant 48 heures

-Les colonies noires ont été dénombrées.
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» Dénombrement des coliformes

e Dénombrement des colifor mes totaux

La gélose VRBL préalablement fondue et refroidie est ensemencée par 1mL des
dilutions 10 et 10 puis les boites sont incubées & 37°C pendant 24 & 48 heures (NF 1SO
4832 : 2006). Les boites contenant 15-150 colonies rouges et ayant au moins 0.5 mm de
diamétre sont retenues pour lecture.

e Dénombrement des colifor mes fécaux

Le dénombrement des coliformes fécaux a été effectué selon la méme technique du
dénombrement des coliformes totaux sur milieu solide VRBL mais avec une incubation a
44°C (Joffin et Joffin, 2010).

A fin de dénombrer les bactéries a partir des différents dilutions on utilise la formule suivante

N : nombre des colonies des boites interprétables UFC /g.

V : Volume de solution déposé dans les boites (1ml).
n1 : nombre de boites considérées ala premiere dilution retenue.
n2 : nombre de boites considérées ala seconde dilution retenue.

d : facteur de la premiére dilutions retenue.
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3.2.4. Activité antimicrobienne

L’ évaluation de I’ activité antibactérienne de notre extrait aqueux de mélasse de dattes a été
effectuée sur 2 souches microbiennes : Staphylococcus aureus MU 50 et Escherichia coli
ATCC 25922.

= Principe
L’ activité antibactérienne de notre extrait agueux de mélasse de dattes a été effectuée par
la méthode de diffusion sur gélose en mesurant le diamétre de la zone d'inhibition produite
autour des disgues apres la durée d’incubation a la température du germe testé(Benjelali et al.
1986).

= Milieux deculture
Le milieu de culture utilisé est la gélose nutritive (GN) pour le repiquage des bactéries et la
gélose Mueller Hinton (MH) pour réaliser |’ antibiogramme.

» Préparation del’extrait
L’ extrait agueux de la mélasse de dattes a été préparé comme suit :

Dissoudre 0,25 g d' échantillon de mélasse de dattes dans 10 ml d’ eau distillée, puis conserver
au réfrigérateur pendant 72 heures.

* Préparation desdisques
Des disques de papier Wattman de 6mm de diamétre ont été préparés et mis dans un tube a
pour les stériliser dans un autoclave et les garder jusgu’ aleur utilisation.

» Préparation despréscultures
L es souches bactériennes a tester (Staphylococcus aureus MU 50 et Escherichia coli ATCC
25922) ont été cultivées dans des boites Pétri contenant de la gélose nutritive et incubées
pendant 18 420 h a 37°C.

= Standardisation des cultures bactériennes
A |’aide d une pipette Pasteur, nous avons prélevé quelques colonies de chaque souche
précultivée, bien isolées et parfaitement identiques et ont éé mises dans 10 ml d’eau
physiologique stérile. La suspension bactérienne est bien homogénéisée. La densité optique de
chague suspension a été mesurée a une longueur d onde de 620 nm, |’ absorbance doit étre
comprise entre 0,08 et 0,1 selon Benhammou et al. (2008).

M ode opératoire

e Lesdisgues préparés ont été imbibés de 10 ul del’ extrait.

e La gélose Mudler-Hinton stérile a été coulée dans des boites de Pétri de 90 mm de
diameétre jusqu'a une épaisseur de 4 mm puis laissées refroidir.
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e Les boites de Pétri ont été ensemencées par des souches bactériennes isolées par
écouvillonnage a I'aide d'un écouvillon stérile, en tournant chaque fois la boite
environ 60° de telle sorte a assurer une distribution homogéne des bactéries.

e A |'aide d'une pince stérile, les disques de papier filtre contenant |’ extraitaqueux de
mélasse de dattes) atester ont été déposés ala surface de la gélose.

e Lesboites ont ééincubées dans une étuve de 37°C pendant 18 420 h.

= Lecture
La lecture se fait par la mesure des diamétres des zones d'inhibitions et peut étre
symbolisée par des signes d’ aprés la sensibilité des souches vis-a-vis de I’ extrait (Ponce et al.
2003) le tableau V11 représente les interprétations des diamétres des zones d’ inhibition.

Tableau VII : Interprétation des diamétres des zones d’inhibition (Ponce et a .2003)

Souche non sensible (-) ou résistante | diamétre<a 0,8 cm

Souche sensible (+) diamétre comprisentre 0,9 et 1,4 cm
Souche tres sensible (++) diametre comprisentre 1,5 et 1,9 cm
Souche extrémement sensible (+++) diametre> a2,0cm
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tableau ci-dessous.

|. Analyse physicochimique
Les résultats des réponses (Total de Solides Solubles, Taux des HMF, pourcentage de
réduction du DPPH, taux de flavonoides, pH, Humidité, et acidité) sont mentionnés dans le

Tableau VII : Résultats des tests physicochimiques (Ph, acidité, Humidité, Brix , furfural )
de la conception expérimentale, pour I’ extraction de sirop de dattes basée sur le plan

d’ expériences composite centré a cing niveaux (n=3).

Expérienc Facteurs Réponses
= Variables codées Variables normales
X, X, X3 T[°C]| tcuissor] t[min]
Ph Acidité Humidité | TSS (BRIX °) HMF
(%) (%) (Mg/kg)
1 -1 -1 -1 72,0 144,0 42,0 56+0,02 | 11,3+ 96+ 0,01 35,3+ 4,04
0,01 0,02
2 1 -1 -1 93,0 1440 42,0 51+0,03 |20,1+0,0374+ 0,04 354+002 3,59
3 1 1 -1 72,0 | 216,0 42,0 55+003 | 30,6+ (34 £ 0,01 411:001
0,004 9,58
4 1 -1 93,0 216,0 42,0 55+0,03 26,2+ (28+ 0,01 43,1+0,03
0,01 3,59
5 -1 -1 1 72,0 144,0 78,0 54+001 |525% 6+0,02 | 81z 0,02 15,26
0,03
6 1 -1 1 93,0 144,0 78,0 55+004 | 35% 36 £+0,0R 71:0,01 5,38
0,11
7 -1 1 1 72,0 216,0 78,0 55+0,02 [175 + [74+0,03] 40+0,02 7,93
0,03
8 +1 +1 +1 93,0 216,0 78,0 48+0,02 | 78,7+ 410,01 |79+0,03 40,71
0,01
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9 -1.682 0 0 65 180,0 60,0 54+003 393 |36+ 0,02 75+0,01 1,64
0,04

10 +1.682 0 0 100 180,0 60,0 56+002| 227+ | 94 0,03 |41:0,01 13,77

0,04 0,
11 0 - 0 82,5 120 60,0 58+0,02| 31,5+ 58+0.04 |51+0,01 1,79
1.682
0,01
12 0 +1.68 0 82,5 240 60,0 55+004| 61,2 % 28x 0,01 [78,3+0,03 12,27
? 0,02
13 0 0 -1.682 82,5 180,0 30 5,6+0,01 43,7+ 14,07
M6 +0,03 610,02 0,01

14 0 0 +1.682 82,5 180,0 90 6,1+0,01|30,6 + 52+0,02 | 59+ 0,01 6,28
0,01

15 0 0 0 82,5 180,0 60,0 6,1+005| 332t | 66 +0,01 | 48=o, 6,58
0,02

16 0 0 0 82,5 180,0 60,0 58+003| 332+| 34 +0,03 |73+0,03 4,79
0.04

17 0 0 0 82,5 180,0 60,0 6,1+004| 262+ | 64+001 | 48x0,01 14, 97

0,01

18 0 0 0 82,5 180,0 60,0 57+003| 288+ | 48 + 0,02 |62+0,03 0,29

0,03
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Tableau VIII:Résultats des tests physicochimiques ( caroténoides , flavonoides et inhibition
de DPPH ) de la conception expérimentale, pour |’ extraction de sirop de dattes basée sur le
plan d’ expériences composite centré a cing niveaux (n=3).

Réponses ( suite)

Expériences caroténoides (Mg/l) Flavonoides (mg EQ /g I’ extrait)| Inhibition de DPPH (%)
0,011 + 0,02
1 0,00041+ 0,015 89,48
2 0,00048 + 0,035 0,019 + 0,035 93
3 0,00056 + 0,025 0,015 + 0,01 94,21
4 0,0005+ 0,014 0,026 + 0,01 95,03
5 0,00043 + 0,03 0,012+ 0,03 95,03
6 0,00045 + 0,01 0, 023 + 0,02 94,11
7 0,00038 + 0,025 0,046 + 0,01 92,15
8 0,00047 + 0,01 0,002 + 0,02 98,74
9 0,0006+0,032 0,019+ 0,02 91,33
10 0,00054 + 0,016 0,038+ 0,01 84,85
11 0,00062+0,028 0,05+ 0,01 96,88
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12 0,00062+0,015 0,013+0,01 97,81
13 0,0056+0,035 0,007+ 0,02 96,88
14 0,00061+0,017 0,004 + 0,015 94

15 0,00074+0,025 0,014 + 0,02 83,92
16 0,00074+0,033 0,02+0,01 89,48
17 0,00069+0,015 0,047 + 0,03 95,8
18 0,00068+0,015 0,015+ 0,02 91,3

|-1.Interprétation des résultats de TTS, HMF, et le % inhibition de DPPH selon le
diagramme de Par eto

Les diagrammes de Pareto classent par ordre décroissant I'importance des facteurs et de
leurs interactions sur les réponses. Le niveau critique a utilisé est de 5%, ce qui signifie que
notre niveau de confiance est de 95% e cest la vaeur standard.
Tous les facteurs et les interactions ayant un niveau (P-value) inférieur a la limite sont
négligeables et ne sont pas représentéesici.

|-1-1.Equations des modeles mathématiques

Les valeurs des réponses significative telles elles que le Total des Solides Solubles (TSS),
le taux des Furfurals (HMF) et le pourcentage de réduction du radical DPPH sont présentés
dansle

Temperature* Treatment time + 0,0194048* Treatment temperature* Concentration time +
0,000578892* Treatment time™2 + 0,00433256* Treatment time* Concentration time +

0,00574748* Concentration time™2 ................. (2
DPPH (%) = 146,695 + 0,688906* Treatment temperature - 0,769715* Treatment time -
0,591027* Concentration time - 0,00626779* Treatment temperature™2 +

38




0,00159061* Treatment temperature* Treatment time + 0,00087963* Treatment
temperature* Concentration time + 0,00199157* Treatment time*2 - 0,000966435* Treatment
time* Concentration time + 0,00588764* Concentration time*2............. 3

Tableau 1 X: Coefficients de régression des model de second ordre et leurs signification

TSS (°Brix) HMF(mg/Kg) Inhibition de DPPH (%)
Coefficients de | Valeurs P Vaeurs P Vaeurs P
Regression

a 100,279 383,572 146,695

& -0,31169 0,8486 -4,59674 0,3088 | 0,688906 0,9545
a -0,31169 0,3147 -1,37698 0,698 | -0,769715 0,5226
& -1,21322 0,1212 -2,92653 0,3274 | -0,591027 0,8238
an -0,0178856 0,6770 0,00896958 0,7115 | -0,00626779 0,5634
axn 0,000292676 0,9358 0,000578892 0,7786 | 0,00199157 0,0545
a3 -0,0133425 0,3710 0,00574748 0,4121 | 0,00588764 0,1347
a2 0,00429894 0,7841 0,0122751 0,1906 | 0,00159061 0,6876
a3 -0,00165895 0,8560 0,00433256 0,4121 | -0,000966435 0,6755
a3 0,0428571 0,1956 0,0194048 0,2911 | 0,00087963 0,9110
R? 47,9542(%) 53,498 (%) 53,4982 (%)

Nous remarquons du tableau VIII que, les modeles TSS, HMF et % d'inhibition du
DPPH sont gjustés aux variables de réponses et ne sont pas significatifs car la valeur de p est
supérieure a0,05.

La statistique R au carré (R?) montre |e pourcentage de variation de la réponse qui a été
expliqué par le modéle gjusté. Lesvaleurs de R? varient de 47% &53%

Les modéles résultants sont adaptés avec des coefficients de R® acceptables avec des
valeurs similaires (~ 53,49%), indiquant un ajustement satisfaisant de I’équation et des
modéles d’ gjustement appropriés, a |I’exception du pourcentage d’inhibition du DPPH qui
avait une valeur faible de R? (47,95%)

Nous remarquons aussi, |'absence des effets d'interaction pour TSS, HMF et %
d’inhibition du DPPH, ceci prouve I’absence d' effet synergique entre les facteurs éudiés
(Figures 15, 16, et 17).
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Standardized Pareto Chart for TSS
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Figure 15: Effet des paramétres de fabrication de la mélasse de dattes (Température de
traitement thermique (°C), temps de traitement thermique (min®) et temps de cuisson (min)
sur le TSS (°Brix), a): Pareto plot, b): Surface de réponses.

L’ analyse statistique de la conception expérimentale montre que le TSS n'’ est pas affecté par
les parametres de fabrication de mélasse de dattes étudiés



Standardized Pareto Chart for HVIF
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Figure 16: Effet des paramétres de fabrication de la mélasse de dattes (Température de
traitement thermique (°C), temps de traitement thermique (min®) et temps de cuisson (min)
sur le HMF (mg/K g), c): Pareto plot, d): Surface de réponses.

La figure 16 montre que le taux de furfural (HMF) n’est pas affecté par la combinaison des
trois variables étudiées.
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Standardized Pareto Chart for DPPH
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Figure 17: Effet des paramétres de fabrication de la mélasse de dattes (Température de
traitement thermique (°C), temps de traitement thermique (min®) et temps de cuisson (min)
sur le pourcentage d’inhibition du DPPH, €): Pareto plot, f): Surface de réponses.

La figure 17 montre que le pourcentage d'inhibition du DPPH n'est pas affecté par la
combinaison des trios variables étudiées.
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[-3.Interprétation des résultats selon les diagrammes des effets principaux

Les diagrammes des effets principaux (Figures 18,19 et 20) nous renseignent sur |’ influence
simultanée de la température de traitement thermique, le temps de traitement thermique et le
temps de cuisson sur le TSS, HMF et le /% d'inhibition du DPPH.

Main Effects Plot for TSS
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Figure 18 : Effets de |latempérature de traitement thermique, le temps de traitement
thermique et le temps de cuisson sur le Total des Solides solubles (TSS)

Nous pouvons conclure d’ aprés le diagramme de la Figure 18, que

e Le temps de traitement thermique a un effet important sur le TSS de la mélasse de
dattes, plus le temps de traitement augmente plus le TSS augmente. Ceci S explique
par lalibération des matiéres solubles (sucres) de dattes dans I’ eau;

e Letemps de concentration aaussi un impact sur I’ augmentation de TSS de lamélasse
de dattes. Plus le temps de concentration augmente plus la consistance du sirop
augmente qui est liée al’ évaporation de I’ eau (due au chauffage intensif).

e Nous pensons que la température élevée favorise I'accéération de
|’ évaporation d’ eau en induisant & la diminution de I’ extraction de TSS. Nos résultats
sont comparables a ceux signalés par Nagoudi (2014) qui a anaysé le sirop de la
variété de Degla-Beida qui présente une teneur élevée de TSS par rapport les sirops
de Ghars et Tafezouine et a pu montrer larelation entre le TSS et la teneur en eau.
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Main Effects Plot for HMF
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Figure 19: Effets de latempérature de traitement thermique, le temps de traitement
thermique et le temps de cuisson sur le taux des HMF de la mélasse de dattes

Nous pouvons conclure d’ apres le diagramme de la Figure 19 que,

Le taux des HMF augmente avec I’augmentation de la température de traitement des
dattes. Ceci S explique par la réaction chimique de Maillard autrement appel ée glycation,
qui intervient lors de la cuisson des dattes. Elle est responsable de la transformation des
sucres réducteurs et les acides aminés de dattes en produits brins, voire noirs (furfurals) et
des ardbmes specifiques. Laréaction de Maillard est associée au phénomene d’ oxydation
et par conséquent le viellissement physiologique (maladies cardiovasculaires et
neurovegeétatives).

L’ augmentation de temps de traitement thermique permet la condensation des composés
HMF, par ailleursAbbes et al. (2013) ont noté que la production d HMF est étroitement
associée a la température de traitement, avec de hautes concentrations pour les sirops
concentrés a 100°C en chauffage direct, soit 5.64 fois plus élevé que les sirops obtenus a
basse température, quelles que soient les variétés utilisées.

La quantité dHMF augmente avec I’augmentation du temps de concentration, La
concentration est un processus intensif de formation de mélanoidine se produit dans le
sirop. Une quantité maximale d HMF (40,71 mg/Kg) a été formée au bout de 216min de
cuisson a latempérature de traitement de 90°C et une durée de concentration de 78min. la
fraction massique d humidité dans le sirop est de 4%. Cette humidité est tres faible due a
la concentration de sirop de dattes sous la pression atmosphérique et I’ alongement de la
durée de concentration en comparaison avec le sirop a base de glucose du lait, son
humidité varie de 14 a 16% chauffé dans une chaudiére ouverte (Ant, 2012).

L"humidité la plus élevée est celle du sirop de la variété Tantbouchet soit 30.46 %, elle est
significativement différente des sirops issus de la variété Ghars, Tinissine et rebuts de
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ChapitrelV : Résultats et discussion

Deglet-Nour. Ces derniers ont des teneurs en eau comprises entre 21.46 et 25.25%. Ces
résultats sont faibles par rapports a ceux obtenus par Benhamed Djilali,(2012) et proches
de ceux obtenus par Mimouni, (2009). En outre, la teneur en eau varie en fonction de la
température de cuisson, de la durée de condensation et de la méthode d’ extraction.

Main Effects Plot for DPPH
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Figure 20 : Effets de latempérature de traitement thermique, le temps de traitement
thermique et |e temps de cuisson sur |e pourcentage de réduction du DPPH par la mélasse de
dattes

Nous pouvons conclure d’ apres le diagramme de la Figure 19 que,

® | atempérature de traitement thermique a un impact sur |’ activité antioxydante, a des
températures inférieures a 90°C, elle augmente d environs 90% Au-dela de cette
température, elle diminue. Nous expliquons cette augmentation par |'effet de
traitement thermique sur la libération des acides phénoliques des dattes, ayant une
activité antioxydante et ils sont responsables aussi de la stabilité des caroténoides
(Benseddik et al. 2020).
Cependant les températures supérieures a 90°C favorisent la destruction des substances
bioactives sensibles.

® | a température est l'un des facteurs les plus importants affectant I'activité
antioxydante. En général, le chauffage provoque une accélération des réactions
d'initiation, et donc une diminution de I'activité des antioxydants présents ou ajoutés
(Pokorny, 1986). Cependant, la variation dela température peut modifier le
mécanisme d'action de certains antioxydants (Y anishlieva, 2001) ou les affecter d'une
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autre maniére. En effet, la température peut affecter des réactions particuliéres
auxquelles les antioxydants participent (principalement les réactions avec les
radicaux lipidiques par rapport aux réactions secondaires, dans lesquelles les
COMpOSEs testés n'agissent pas comme antioxydants ou agissent comme pro oxydants)
(Marinova& Yanishlieva 1992, 2003 ; Armando e al. 1998), ou les
antioxydants (Zhang et al. 2004).

I-4.0ptimisation des conditions de fabrication de la mélasse de dattes par RSM

Cette étude avait pour objectif de maximiser le taux de substances bioactives (taux de
flavonoides et caroténoides), le % d'inhibition de DPPH, le TSS et de minimiser I’ humidité
et les composés HMF formés lors de chauffage.

Les valeurs de toutes les réponses aux conditions de fonctionnement ont été converties en une
fonction de désirabilité. Les vaeurs de désirabilité du minimum et du maximum ont été
configurées comme 0 et 1, respectivement (Figure 20). La désirabilité globae est de
94,46%donc les valeurs prédites sont acceptables.

Les vaeurs des variables (température de traitement thermique, temps de traitement
thermique, et temps de cuisson) optimales sont respectivement: T=100,159 °C, temps de
cuisson t= 240,527min et le temps de concentration t=90,2723min. Les réponses prévues sont
TSS= 88,1156 (°Brix), HMF= 62,8473 (mg/kg)et % d’inhibition du DPPH = 105%
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Figure 21: Effets des paramétres de fabrication de la mélasse de dattes (température de
traitement thermique (°C), temps de traitement thermique (min), et temps de cuisson (min))
sur ladésirabilité
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|-5.Teneur en cendres

Lateneur en cendres de la mélasse de dattes optimisée est de 1%, cette teneur reste un
peu inférieure a celles signalées par Al-Farsi et al. (2006) qui ont travaillé sur des dattes
provenant du Sultanat d’ Oman et qui ont montré que le sirop (72°Brix) obtenu renferme
une teneur en cendres comprise entre 1,23 et 1,76%. Selon ces auteurs, la différence est
due alatexture seche des dattes utilisées.

|.6.Teneur en sucrestotaux

Les sucres sont les constituants les plus importants dans la datte. Ils sont également
responsables de la douceur de I'aliment. Ces composés sont les constituants majeurs de la
datte. La datte étudiée possede un taux de sucres de 79,41 %, cette teneur est avoisinante a
celle trouvée par Boutaida (2001), qui montré une valeur de 79,75% anaysant la méme
variété de dattes Mech-Degla.

Il .Résultats d’analyses microbiologiques de la méasse de dattes optimisee

Les résultats d’ anal yse microbiol ogique s de mélasse de datte él aborée sont récapitulés dansle
tableau suivant :

Test microbiologique Résultats
FTAM 18x10° UFC/m
Coliformes fécaux Absence
Coliformetotaux Absence
L evures et moisissures - Levures: 2,3 x 10° UFC/m
- Moisissures ; 2,9 x10°UFC/ml
Clostridiums Sulfito-réducteur s Absence
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» FTAM

La microflore aérobie mésophile, est représentée par des microorganismes d'atération,
leur dénombrement est un test important. Sur le plan technologique, une flore mésophile
nombreuse indique que | e processus d'atération microbienne est fortement engagé, bien qu'en
faitil n'y ait pas de corréation précise entre |'importance quantitative de cette flore et e temps
gui sécoule avant que l'atération soit perceptible de point de vue organoleptique, en effet
I’ altération peut étre |’ ceuvre d’un groupe spéciaisé qui ne présente initialement qu’ une petite
partie de la population. D’un point de vue hygiénique, il N’y a pas de relation étroite entre la
valeur de la flore générale et les microorganismes pathogenes du produit (Bourgois et
Leveau, 2011).

Le dénombrement de cette flore totale reste la meilleure méthode d'appréciation de la
gualité microbiologique générale des aliments (Bourgois et Leveau, 1991).

Dans notre étude, |a valeur obtenue pour |e dénombrement des FTAM est de 18x10° UFC/m

D’ aprés ce résultat, nous avons constaté clairement que notre valeur est tresélevéesi onla
compare aux normes européennes relatives aux produits concentrés qui sont de 3.10 pour les
FTAM (Ndiaye, 2015)

Le développement de cette flore est due probablement aux conditions de conservation au
sein du laboratoire (Réfrigérateur remplis de diverses préparations, étuve remplis de boites de
Pétri contaminées, etc.). De plus, notre produit élaboré est artisanal qui n'a subi aucune
pasteurisation.

» Coliformesfécaux et Coliformetotaux

Les résultats obtenus indiquent une absence totale des coliformes totaux et fécaux de la
mélasse analysée. Cette innocuité microbiologique peut étre attribuée ala qualité des matiéres
premieres (présence des substances bioactives tels que les polyphénols), a I’ efficacité du
traitement thermique (concentration) appliqué a la mélasse de dattes lors de sa préparation.
Ceci peut indiquer également les bonnes conditions d’ hygiéne dans lesquelles la mélasse a été
préparée et anal ysee.

» Clostridiums -Sulfito-réducteurs

L 'absence de cette flore indique des bonnes conditions d'hygiéne et de manipulation

» Levureset moisissures

Les levures qui se trouvent sur les dattes sont celles qui sont capables de croitre dans des
solutions relativement concentrées en sucre telles que Zygosaccharomyces et Hansenula

48



(AitOubahou et Yahia, 1999). La formation de poches de gaz sous la peau, d agrégats blancs
de cellules de levures, d’une chair décolorée et d’une odeur d'acool caractérisent les dattes
infectées (Y ahia et Kader, 2011). Nos résultats révélent des valeurs trop élevées qui dépassent
les normes internationales (NF 1SO 4833-2008) oul la valeur limite acceptable est de 10°
UFC/g. Cela est di probablement aux conditions de conservation au sein du laboratoire
(Réfrigérateur remplis de diverses préparations, éuve remplie de boites de Pétri contaminées,
etc.). De plus, notre produit a éé éaboré de maniére artisanale qui n'a subi aucune
pasteurisation.

11 . Résultatsdel’ activité antibactérienne

Les résultats de I’ activité antimicrobienne d’ extrait agueux de mélasse de dattes vis-&-
vis les souches Escherichia coli ATCC 25922 et Staphylococcus aureus MU 50sont indiqué
dans le tableau ci-dessus.

Tableau V111 : Diamétre des zones d'inhibition de I’ extrait aqueux de mélasse de datte
[25mg/ml] contre les souches testées.

Diameétre de la zone d’ inhibition (mm)

Souches étudiées

Staphylococcus  aureus | Escherichia coli ATCC
MU 50 25922

Extrait testé

Extrait aqueux 14+1,41 13+1,145

Les résultats du test de sensibilité microbienne al’ extrait agueux de concentration
[25mg/ml] montrent la présence d’ une activité antibactérienne vis-a-vis les deux souches
bactériennes Escherichia coli ATCC 25922 et Staphylococcus aureus MU 50 définie par des
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zones d'inhibition de diamétre del3 mm contre Escherichia coli et de 14mm contre
Staphylococcus aureus MU 50.

Abbes et al. (2013), ont montré gque les produits dérivés des dattes comme le sirop de
dattes et exactement les polyphénols extraits de ce sirop, ont démontré des constituants
bioactifs bactériostatiques a la fois aux germes Gram positif et & Gram négatifs (Escherichia
coli etStaphylococcus aureus, respectivement).

Haer et al. (2016), ont démontré que les polyphénols extraits du sirop de dattes
inhibent indépendamment la croissance des bactéries a la concentration minimale inhibitrice
de 30 et 20mg/ml pour E. coli et S aureus. D’ apres ces études, hous pouvons constater une
cohérence des résultats obtenus ce qui explique la qualité et la richesse de notre extrait en
mol écul es bioactives inhibitrices et |es bonnes conditions de préparation de notre produit.
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Conclusion genérale




Conclusion générale

Ladatte est un fruit congtitue lamatiére premiere pour |’ éaboration d’ un bon nombre de
produit dimentaire, parmi lesquels, le sirop. La va orisation des dattes par des procédés
biotechnol ogiques, et leur transformation en sirop, en I’ occurrence, peut contribuer a
sauvegarder la biodiversité et donc a préserver le patrimoine phoenicicole saharien

Dans cetravail, nous avons choisis une variété de dattes seches variété Mech-Degla
qui est répandue dans larégion de Biskra.

L’ optimisation des conditions d’ élaboration sirop des dattes traditionnel a été réalisée
Par conséquent le meilleur sirop a été formée au bout de 216min de cuisson alatempérature
de traitement de 90°C et une durée de concentration de 78min., caractérise par une teneur en
eal de 4 % ce qui minimise des éventuelles contamination et atération de notre produit

Cependant, le degré Brix aétéfixéa 78,3° ce qui permet son stockage au-dela de deux
ans, sansrisque d atération, avec un pH de 5,5 qui S avere inadéquat au dével oppement des
microorganismes pathogenes.

L"HMF est un bon indicateur de ladéérioration de laqudité du sirop pendant la
production et |e stockage du sirop, nos résultats montrent une quantité d HMF (12,28
mg/Kg) . On peut affirmer que les sirops obtenus sont plus riches en sucres totaux et
réducteurs, en substances minérales et en substances bioactivestel que les polyphénol s totaux
et dont les teneurs sont plus élevées que celles de leurs matieres premieres.

Suite aux tests réalisés, nous pouvons retirer les constatations suivantes  que la
mélasse de dattes peut couvrir les besoins énergétiques de mani ére importante compte tenu de

sarichesse en sucres. Ce produit peut substituer le sucre habituellement gjouté en industrie
des boissons ce qui va contribuer alabaisse de laglycémie. Des résultats microbiologiques, il
ressort que nos sirops sont plus ou moins conformes aux Normes.

De cefait, I’ activité antimicrobienne est majoritairement attribuée aux teneurs en
composes phénoliques. Au terme de cette étude, nous présumons gue les dérivés des dattes,
notamment la mélasse de dattes doivent étre exploités pour en extraire les composants actifsa
vertus thérapeutiques, dont les composés phénoliques.

A I’issue de ces résultats, nous pouvons conclure que I’ intérét parait double
élaboration d’ un un bon produit sain destiné ala consommation humaine. De méme, qu'il
peut étre utilise comme ingrédient en confiserie, en pétisserie, dansla fabrication des boissons
«light» (hypocalorifiques et hypoglycémiques).
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Afind éargir cette éude, d’ autres aspects peuvent étre dével oppés tels que

e Effectuer desrecherches plus approfondies sur les effets thérapeutiques de ce produit.
o Extraireet purifier les molécules bioactives de sirop de dattes

e Rechercher les différentes activités antimicrobiennes a large spectre.
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Annexes




Annexe 01 : Réactifs utilisés

Tableau | : Réactifs et solutions utilisés dans les analyses de mél asse de dattes .

Réactifs Protocole de préparation

M étabi sulfite de Sodium 0,2 g de métabisulfite de sodium dissout dans I’ eau distillée
(0,2%) en rapportant le volume a 100 ml.

Solution Carrez | (15%) 15 g de K4Fg(CN)6 ,dissout dans |” eau distillée en

rapportant le volume a 100 ml.

Solution Carrez |1 (30%) 30g de Zn (CH3COO 2) dissout dans |’ eau distillée en
rapportant le volume a 100 ml.

0,002 g de DPPH dissout dans du méthanol en rapportant le
DPPH volume & 100 ml.

Quercétine 0,03 g de quercétine dissout dans |’ eau distillée en
rapportant le volume a 100 ml.




Annexe 02 : Appareillage

Conteur de colonies bactéries Incubateur a 30°C

-

Etuve a 25°C Balance



Bain marie Etuve a 37°C

Bec Bunsen Agitateur ph métre



S /8 10:32

Fourre a moufle



Annexe 03 : Composition des milieux de culture

1.Composition du milieu de culture Gélose Plat Count Agar (PCA)

Formule en g/l d’ eau distillée est :

= PEPLONE 0B CASAINE. .....ecveiieeeieeieiete ettt sttt e et e s te st e saeeneeneeneeneens 50¢

= EXEFAIT AE IOVUIE ...ttt 2,59

= DEXIIOSE. .. .ttt b e n e e e nr e e ne e nnneennee s 1,0g
o = SRRSO 15049

- Eau distillée (VOIUME fIN@).....c.eoiiee s 1000 ml

-pH=7,0£02325°C

2. Milieu lactosé bilié au cristal violet et au rouge neutre (VRBL)

Composition pour la préparation d'un litre de milieu

= PEPLONE. ... e e e re e nanes 79
- EXEFaIt dE IEVUIE. ... 39
T ACEOSE ..t r e e e nree s 10g
= ChlOrure de SOOIUM ........ouieiece et re et e e e sreesneeneeeneennens 5¢
- MEANGE SEl DILTAITE. .. ceeeeeeeeeeeee et 159
O (1 €= IR/ o = S 0,002¢g
= ROUGE NEULTE........eiiiiiie ettt sab e s nan e e be e e ene e nanes 0.03g
AN S = L= e = TSP PRP 15¢g
-pH=74

Autoclaver a 121°C pendant 15 min.



3.Géose de Sabour aud

Composition pour la préparation d'un litre de milieu

SPEDLONE. .. . 10g
= GlUCOSE MBSSE......cveieeeieeeieeeesee e ee e et e s e te e e saeesae e neeneeeneennes 20¢g
e Y0 = = 0 = (ST SR PSR 15¢

- Vitamines et facteurs de croissance
-pH=6.0

Autoclaver a 121°C pendant 15 minutes.

4. Milieu viande foie (FV)

Composition pour la préparation d'un litre de milieu.

- Base VIiande fOI€ ......cceeveeeeeceece e 30.0¢g
1 10 == TS 20g
S . e e e 69

-pH=74

Autoclaver a 121°C pendant 15min

5.L'eau physiologique stérile

- Elle est préparée en dissolvant 9 g de Nacl dans 1000 ml d'eau distillée et aprés autoclavage
a121°C pendant 15 minutes

- Solution d'hydroxyde de sodium & 0,1 N (NaOH) 4g de la poudre de soude caustique sont mis dans
unefiolede 1 litre.

-Levolume est ensuite gjusté avec de I'eau distillée jusgu'a au trait de jauge.



6.Préparation du milieu de culture Muller Hinton (MH)
-38 g de la poudre MH agar

-Ajuster le volume jusqu’a 1L avec |’ eau digtillée.

7.Préparation du milieu de culture « Gélose nutritive » :

SEXIrait dE VIANGE........cceeeeeeee et 1g.
SEXITAIT A TEVUIE ... et 20.
TPEPLONE. ... e 59
(@ 01 Lo U =[S0 o 1o S 59
AN L= Lo = PR TUTTOPRROPRI 159
SEQU AISHITEE ..o 1000ml

-pH 7.4

Annexe 04 : Préparation de la gamme d’ étalonnage des flavonoides
Le dosage des flavonoides a été réalisé selon la méthode d AICI3 en utilisant comme
standard la quercetine, les teneurs en flavonoides sont exprimées en mg EQ/g d’ extrait.

1,4 - y =0,094x - 0,038
R*=0,998

1,2
1

0,8

0,6 ¢ DO

——Linéaire (DO)

DO (430 nm)

0,4

0,2

0

5 10 15

-0,2 . . .
Concentration de la quercetine en ( mg EQ/g Extrait)




Annexe 05 : photographie des zones d’inhibition
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Photographie des zones d’inhibitions de I’ extrait agueux visa-a- vis Escherichia coli

2022/6/28 09:33

Photographie des zones d’inhibitions de I’ extrait aqueux visa-&- vis Saphyl ocococcus aureus






