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RESUME

Le présent travail se porte sur la valorisationdeex variétés de datteSliars
Guerba). Ainsi, I'extraction au Soxhlet de I'huile de Istnoyaux, a été réalisée en utilisant
I’'hexane comme solvant. Le rendement d’extractisinéeb5 % poufGharset 5.83% pour
Guerbai Par ailleurs, nous avons préparé une formulatfiom exfoliant et un sérum
capillaire a partir des composants de dattes. lLekeshont fait 'objet de différentes
caractérisations physicochimiques, par la speamedR, UV, CPG et HPLC. L'activité
antioxydante des poudres des noyaux, a été évgaéda détermination du pouvoir
réducteur des polyphénols, et celle de I'huile lpaiest du blanchissement du [3-caroténe.
Les teneurs en caroténoides et en chlorophyllesrespectivement 34.40 mg/kg et 24.63
mg/kg pour I'huile Ghars, et 4.40 mg/kg et 3.05 kggpour I'huile Guerbai. L'activité
antibactérienne a été étudiée vis-a-vis de sixlmmibactériennes, I'effet d’'inhibition de
I'extrait huileux est absent.

Mots clés: Ghars, Guerbal, noyaux des dattes, soxhlet,Uiation, I'activité biologique.

ABSTRACT

The aim of the present work is the valorizationtwb varieties of dates (Ghars,
Guerbai). Thus, the extraction of oil from theieds using soxhlet apparatus, using hexane
as a solvent was carried out. The extraction yge&65% for Ghars and 5.83% for Guerbai.
In addition, we have prepared a formulation of afoleant and a hair serum from the
components of dates. The oils were subjected terdiit physicochemical characterizations,
by IR, UV, GC and HPLC spectroscopy. The antioxtdactivity of seeds powder was
evaluated by determining the reducing power of plognols and that of the oil by tife
carotene bleaching test. The carotenoid and chhyptbpcontents are respectively
34.40mg/kg and 24.63mg / kg for Ghars oil, and 4fdkg and 3.05 mg/kg for Guerbai oil.
The antibacterial activity has been studied agaixsbacterial strains. The inhibitory effect
of the oily extract is absent.

Keywords: Ghars, Guerbali, date seeds, soxhlet, Formuldiiolagical activity.
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ntroduction générale

Dans le Sahara, il y a une grande diversité detgdagui sont adaptés au climat
désertique. Parmi elles, la plus connue dans lieundlasien est le palmier dattier.

Le palmier dattiePhoenix dactylifera L.yynonyme de la vie dans le désert est
probablement le plus vieil arbre cultivé par I'noejnh constitue I'une des cultures les plus
importantes dans les zones arides et semi-aridéafdgue du Nord. C'est un arbre d'un
grand intérét en raison de sa productivité éledéela qualité nutritive de ses fruits trés
recherchés et de ses facultés d'adaptation awnsegahariennes.

Les dattes étant riche en eau, vitamines, fibrastes et lipides, constituent le
premier produit agricole exporté par le pays. Depuielques années, la filiere est marquée
par un certain dynamisme qui se traduit par uncégsement conséquent de la production.

Il existe diverses variétés de dattes, parmi ell@eglet Nourétant demi molle,
Ghars étant molle qui sont utilisées pour I'alimentationmaine. Enfin, la variété seche
Guerbaj utilisée pour I'alimentation animale.

Les sous-produits du palmier dattier (Feuillesp¢ranoyaux...), ont diverses utilisations.
Les noyaux de dattes, en particulier, sont destin&dimentation du bétail. Cette partie non
comestible est composée de protéines, sucres,agm@éments minéraux et acide gras.
Dans le palmier dattier, tout est utilisable deaane aux noyaux qui révelent, une large
gamme de propriétés intéressantes dans le domdimentaire, pharmaceutique et
cosmeétique.

L’objectif de notre travail, est la valorisationsderoduits végétaux de faible et
moyenne valeur marchande qui sont respectivendaites de variété Guerbai et de variété
Ghars ainsi les déchets de l'industrie agroalimentéi@yaux de dattes) en l'occurrence,
afin d’extraire I'huile végétale pour usage cosiopdt.

Ce manuscrit est subdivisé en trois parties. Lanjgnee partie est consacrée a la
synthese bibliographique comprenant des généralitdes palmiers dattiers, les criteres de
qualité des dattes et leurs noyaux.

La seconde partie décrit les produits chimiquesnéériel utilisé et les techniques
expérimentales nécessaires pour I'extraction, tactérisation et I'étude biologique des
différents extraits et des formulations préparéesaurs de cette étude.

Enfin, la troisieme partie est dédiée a la présiemtaet I'interprétation des résultats
obtenus au cours de ce travail, cette étude poyusdifiée I'utilisation des dattes et leurs

noyaux a des fins cosmétiques.
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1. Geénéralités sur le palmier dattier Phoenix dactyliéra L
Le palmier dattier a été dénomnihoenix dactyliferapar Linné en 1734. Le terme
«Phoenix» signifie dattier chez les phéniciensaetyifera dérive du terme grec «dactylos
» signifiant doigt, allusion faite a la forme duifr Le palmier est une composante essentielle
de I'écosystéme oasien, grace a sa remarquabléasidapaux conditions climatiques. La
haute valeur nutritive de ses fruits, les multiplebsations de ses produits et sa morphologie
favorisant d’autres cultures sous-jacentesxiste des arbres males appdbesckarset des
arbres femelledNakhla. C’est une espece arborescente connue pour somaddapaux
conditions climatiques trop séveres des régionsddmet seches. Un adage arabe évoque
les conditions climatiques et écologiques que leupei du dattier requiert : « le palmier-
dattier vit les pieds dans I'eau et la téte auikelell nécessite en effet des températures
élevées, une faible hygrométrie mais une humiditpkique constante [1].

1.1. Taxonomie
Le palmier dattier (Phoenix dactylifera L), estsd& comme suit :
Classe :Monocotylédones
Groupe : Spadiciflores
Ordre : Palmales
Famille : Arecaceae (Palmaceae)
Tribu : Phoeniceae

Genre : Phoenix

Espéece :Phoenix dactylifera L. e
Figure 1: palmier dattier
1.2. Répartition géographique du palmier dattier et production de datte en Algérie
En général, les palmeraies algériennes sont léesliau Nord-est du Sahara au niveau des

oasis ou les conditions hydriques et thermiques feworables.

Du point de vue répartition des palmiers et produst de dattes, le Sahara algérien est
subdivisé en sept régions productrices de dafédsans, Oued Righ, Oued-Souf, Ouargla,
M’Zab, Saoura et Tidikelt. Les régions de Ghardaidikelt, Gourara posseédent 40 % du
patrimoine phoenicicole national.

La superficie globale des palmiers-dattiers s'é&167.663 hectares en 2017, alors que les
palmiers productifs sont estimés a 15,7 millionseetx plantés a 18,53 millions.

La production annuelle de dattes en Algérie esmést a 450.000 tonnes qui peuvent
présenter au minimum 10% (45000) de noyaux papan; un nombre total de palmiers

d’environ 17 millions [2][3].
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2.1. Description de la datte

La datte fruit du palmier dattier, est une baietenant une seule graine, appelé noyau. Elle

est constituée de deux parties :

» Une partie non comestible formée par la graineeondyau ayant une consistance

dure.

» Une partie comestible dite chair ou pulpe constitué

D’une enveloppe cellulosique, peau ou épicarpe.

Un mésocarpe généralement charnu, de consistariablesselon sa teneur
en sucre présentant une zone périphérique de cquileusoutenue.

Un endocarpe de teinte plus clair et de textimefise, parfois réduit a une

membrane parcheminée entourant le noyau [4].

Périanthe

Endocarpe (chair)
Mrésocarpe (clhair)

Graine (noya)

Péricarpe (peai)

Figure 2: Coupe de la datte

2.2.Formation et maturation de la datte

Apres la fécondation des fleurs, le fruit se forfmeuaison), se développe en changeant de

couleur, d’aspect et de consistance jusqu’au Stathr (datte mure).

Entre la nouaison et le stade final on peut distém des stades intermeédiaires qui permettent

de suivre I'évolution de la datte et d’appliques tiechniques appropriées lors des opérations

de traitement et de conditionnement.

L’évolution de la datte chez le palmier dattierggpar cing (05) stades [4] :

Stade | (Loulou): C’est le premier stade du développement desslattdure environ cing

semaines et se termine a la chute des deux carpeliefécondés. Les dattes sont de couleur

verte et globuleuse, teinte qu'elle conserve jlmgstade suivant. Le fruit est d’'une

grosseur et d’un poids inférieur & 1g a la nouaison

Stade Il (Khalal) : Le fruit prend sa forme et sa taille presque diéfim (poids maximale 5

a12g). Alafin de ce stade, sa couleur commemnex@nir jaune ou rouge selon les cultivars,
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ainsi le noyau est mure physiologiquement et ilagge a germer. Ce stade est considéreé
comme celui de la maturation botanique.

Stade Il (Bser) : La couleur de la datte vire au jaune ou brune/asiiles clones.

Stade IV (Martouba):Au cours de ce stade, la datte devient plus ausntianslucide, sa
couleur passe au foncé ou au noir. La datte edenadle perd son astringence .Ce stade est
souvent appelée stade de maturation.

Stade V (Tmar) : Correspond a I'étape finale de maturation du fru#t datte perd une
quantité importante d’eau, ceci donne un rapparntesaau élevé permettant d’'empécher la

fermentation et d’assurer la conservation du fruit

I.oulou Khalal Bser Martouba

Figure 3: Etapes de maturation de la datte

2.3.Variétés de dattes
Le dattier phoenix dactylifera | fait la base de I'alimentation des populationsasgennes
et d’autre part, I'exportation de ses produits dansmonde entier représente pour I'Algérie
une richesse des plus appreéciables. Les dattegisend en trois (03) catégories suivant leur
consistance, forme, couleur, saveur... etc [5].

» Variétés tres molles (Ghars) qui sont aqueuses de texture fibreuse, elles ont
I'inconvénient de ne pas se garder intacte, masrdigenes les écrasent et les
compriment en une pate qui est conservée dansadsss toile pendant plusieurs
mois ou méme des années.

* Variétés demi-molles (Deglet-nour) Cette datte de luxe du Sahara sud-
constantinois, possede un noyau plus épais etldomilpe, a maturité compléte
devient translucide et trés sucre.

» Variétés seches (Guerbai) Qui durcissent sur I'arbre et ont une textumntuse,

elles possedent un noyau volumineux, et dont lpgpdévient dure en murissant.

2.4.Critéres de qualité de la datte

Les constituants majeurs et mineurs de la pulpe:son

4
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L’eau : c’est I'un des constituants essentiels de laedgtte a une importance fondamentale
sur la qualité des dattes et conditionne I'aptitad@ conservation. La teneur en eau des
dattes varie de 12 a 30% du poids de la pulpelfeaiLes dattes présentent des humidités
inférieures a 40%.
Sucre :la datte contient trois (03) sucres majeurs akxbkarose, le glucose et le fructose.
Ceci n’exclut pas la présence d’autres sucregjtads le galactose, la xylose et I'arabinose.
Certaines dattes sont totalement dépourvues dehaase, par contre d'autres en
contiennent une proportion élevée. De ce faittdasurs en sucres des dattes pourraient étre
utilisées en tant que marqueur de la caractérisafidétale du palmier dattier.
Lipides : la pulpe des dattes contient une faible quanétépides (de I'ordre de 0,13 &4 1,9
% du poids frais). Les lipides sont principalememmcentré dans I'épicarpe (2.52 a 7,42%)
sous forme d'une couche de cires, ayant un roleiplogique dans la protection contre
I’évaporation du fruit.
Vitamines : La pulpe de datte contient des vitamines en quiésntariables selon les variétés
et leur provenance. Elle contient les caroténoéddss vitamines du groupe B en quantité
appréciable (100g de pulpe de datte contient 1, dende vitamine B3, 0,8 mg de vitamine
B5, 1,15 mg de vitamine B6 et 0,15 mg de vitamB®).
Les composés phénoliquesCe sont des constituants naturels responsablés aigalité
organoleptique des fruits (godt et couleur). llestduent pour la datte un des criteres de
qualité les plus importants a maitriser depuisdeolte jusqu'a la commercialisation.
L’analyse qualitative a révélé la présence deseagoithnamiques, des flavones, flavanones
et flavonols [4].

3. Noyaux de dattes
Les noyaux du palmier dattier sont des sous-predgiii sont jetés dans la plus part des
pays producteurs, de dattes ou partiellement imcégpdans I'alimentation animale. Ces
derniers renferment des composants extractibleseaivajoutée élevée. lls sont aussi riches
en protéines, fibres alimentaire, composeés phémedigt antioxydants [6].

3.1. Définition et description des noyaux de dattes
Le noyau de datte ou graine est un organe de regtiod, il est de forme allongée et de
grosseur variable, son poids moyen est environ gh@amme, il représente 13 a 15% du
poids de la datte. Le noyau de datte, enveloppsg kEmdocarpe membraneux, est constitué
d’un albumen corné d’une consistance dure protégéme enveloppe cellulosique [7].
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Tégument
Albumen

Figure 4: Coupe du noyau de datte

3.2.Composition chimiques de la partie non comestible noyau »

La caractérisation chimique est nécessaire poumaikeure compréhension des aptitudes

technologiques des noyaux de dattes.

Composition en matiére protéique

Plusieurs protéines existent dans le noyau de,dgitesarie selon la région et les
différents cultivars. Plusieurs études ont monae téneurs allant de 2 a 7.2 % [8].
Composition en matiere grasse les noyaux de dattes sont trés riches en matiere
grasse et contiennent des acides gras saturésagirés a une trés grande diversité,
leur teneur varie entre 5 et 12% [3].

Teneur en sucre les noyaux de dattes comportent des sucres réotaaté non
réducteurs. La majorité des cultivars de noyauategrésente une teneur moyenne
en sucre qui varie entre 5,34% et 7,4 % [6].

Teneur en cendre :la teneur en cendres dans les noyaux de datfeibl, elle
varie entre 0,89 a 1,16% de la matiére séche [3].

Composition en éléments minéraux analyse des éléments minéraux (K ,P , Ca
, Na, Fe ,Mn, Zn, Cu ) montre que le potassiuntegglus abondant dans le noyau

de datte avec une teneur moyenne de 370,10 mgd0mtiere séche [8].

4. Les huiles végétales

L’huile végétale est une matiere grasse, onctueuspaisse, souvent liquide a température

ambiante extraite d’'une plante oléagineuse. Reraeten genéral plus de 99 % de lipides,

ni glucides, ni protides et trés peu ou pas deestétol. Quelques vitamines et antioxydants

liposolubles completent le pourcentage restant (8%56)

4.1. Méthodes d’extraction des huiles végétales

4.1.1. Extraction mécanique a froid ou pression (par press hydraulique)

C’est la méthode la plus utilisée. Clairement, dard&marche, la graine ou une partie de la

plante sont pressées a froid afin d’avoir une huilkerge de haute qualité. Elle fait

6
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uniquement intervenir des presses mécaniques eRaocédé, I'huile obtenue est trés pure
ne contenant aucune substance étrangere. Par,comreocédé ne retire pas l'entiéreté de
I'huile des graines. Il reste, selon le type dengsaextraites, 9 a 20% d'huile dans le tourteau
d'extraction [10].

4.1.2. Extraction mécanique a chaud

Cette méthode industrielle est plus efficace gexettaction a froid, mais ne dispose pas des
mémes avantages.
Ici, les graines sont triturées et chauffées dei@nariégere. C’est apres que I'on extrait
I'huile végétale grace a la pression a chaud. Geacette méthode, I'huile obtenue est
particulierement pure [11].

» Différence entre les deux techniques d’extraction
La différence la plus palpable entre ces deux tigctes d’extraction est donc la qualité du
produit.
L’extraction a froid consiste au pressage simplswtcessif a une température inférieure a
60°C. Tandis que I'extraction a chaud consiste r@sgage de la matiére premiére jusqu’a
120°C. Les autres différences résident dans uainarombre de caractéristiques citées dans
le tableau 1 [11].

Tableau 1 :Différence entre les deux techniques d’extracti@tanique

Caractéristiques de I'extraction a froid Caractéristiques de I'extraction a chaud

Le processus exclut tout traitement de raffini L'huile végétale pressée a chaud subi plusieurs

(décoloration, désodorisation, etc.) traitements (degommage, neutralisation,
hydrogénation...)

Peu codteuse Cette technique requiert un investsse

financier plus conséquent. Car le réchauffage
entraine une grande consommation énergétique.
Rendement d’extraction plutt faible (moins Rendement plus éleve
50%).
La qualité de I'huile obtenue aprés la pressiorAal’huile obtenue, les producteurs rajoutent tres
froid est optimale. Ce plus permet de Ikouvent des conservateurs chimiques.
consommer dés la sortie du filtre de la machine
L'extraction a froid garantie une huile végéti Le chauffage de la matiere premiere lui enléve
naturelle et remplie de nutriments. toutes ses qualités nutritionnelles et gustatives,
ainsi que ses propriétés cosmétiques.
4.1.3. Extraction par solvant

Ce type d'extraction fait appel & des solvantsricgees apolaires. Le solvant le plus utilisé
est I'nexane, afin de dégraisser le résidu dea@gdiroyées car il est tres sélectif vis-a-vis

des huiles ayant une chaleur latente de vaponsatisez faible donc une évaporation facile,
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et pour un co(t énergétique limité, puis la distitin vise a éliminer le solvant afin d’obtenir
I'huile. Cette méthode est la plus utilisée paaxtfaction des huiles végétales car elle permet

de retirer plus d'huile que la méthode par press@anmoins c’est la moins saine puisqu’il

est tres probable que des résidus de solvantsreavent dans I'huile ainsi obtenue [10].

4.2.Huile de noyaux de dattes
C’est une huile fine et précieuse extraite de &ngr du dattierfhaenix Dactylifera [L.qui
donne lieu a une huile jaune aux vertus multipteses de par sa haute teneur en stérols
et en vitamine E.

Elle se caractérise par son fabuleux toucher ssgyeux.

Figure FHuile de noyau de datte

4.2.1. Composition chimique de I'huile végétale du noyade datte
Un corps gras (huile ou graisse) est composé djterede variété de constituants représentés
par la figure 6 de facon panoramique. Les triglgss sont trés largement majoritaires (95-
99 %) : ils sont composés de glycérol (3-5 %) etcdles gras (90-95 %). D’autres
constituants sont naturellement présents en pibsefguantité : des lipides a caractére
polaire tels que les phospholipides (0,1-0,2 %)des composés dits insaponifiables
appartenant a une fraction non glycérique (0,1%) Jrincipalement, représentés par les
stérols et les tocophérols mais contenant égalerdea caroténoides, des alcools

terpéniques, et des composés phénoliques [12].
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Corps gras
- 0,
95-99% 1-5%
Triglycéride: Congituants mineul
90-95% L 3-5% ‘ 1-5%
Acide gra Glycéro Naturels Indésirables
Contaminants
‘ 0.1-3%
Insaponifiable 0.1-0.2 % Composes
‘ o d’altération
| |
Aliphatique Terpéniqu Lipides polaires
-Stérols -Phospholipide
-Alcools gra i o
-Tocophérol -Sphyngolipide
-Hydrocarbure S "
-Squalen 3 inidac
-Cire q Glycolipides

Figure 6 : composition panoramique des corps gras

Selon leurs compositions en acides gras, I'huile deyaux de dattes se répartie en

différentes familles. Selon les criteres de car&zgon de ces familles, elles peuvent étre

plus ou moins nombreuses. [12] Mais il en exisiest(03) principales :

» Famille oléique : ou cet acide gras, principatéspntant des acides gras

mono-insaturés (AGNI

» famille linoléique : acide gras polyinsaturé (AGPI)

» Famille des corps gras riches en acides gras safAf®S) avec leurs

principaux représentants: acide laurique, acidémiggue, acide

myristique et acide stéarique. [13]

4.2.2. Valorisation de I'huile de noyau de datte en cosmélogie

Dans le palmier dattier tout est utilisable dea@me aux noyaux .Ces derniers montrent
une large gamme de propriétés intéressantes quededierent une possibilité d'utilisation

dans le domaine cosmétique.
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* L’huile de noyaux de dattes se caractérise entire @ar son fabuleux toucher sec
et soyeux. Tres apprécié dans la composition desseti huiles de massage, elle
apporte une action nourrissante, hydratante etupBssante, sans toutefois
surgraisser la peau. De plus, grace a sa teneuitaanine E, I'huile extraite des
noyaux de dattes agirait miraculeusement sur Ilpsc¢anti-age). Incroyablement

efficace pour la revitalisation et la stimulatios ld repousse des cheveux [3].

5. Formulation d’'un produit cosmétique
La formulation est par définition, « I'ensemble desnaissances et des opérations mises en
ceuvre lors du mélange, de l'association ou de keren forme d’ingrédients souvent
incompatibles entre eux de facon a réaliser uniypradractérisé par une fonction d’'usage».
» Définition d’un produit cosmétique naturel
Un « produit cosmétique naturel » signifie toubgquit qui se compose de substances
naturelles de toutes origines et qui est prépané das conditions bien définies.
En effet, un produit fini ne peut étre qualifié eqglil ne renferme aucun produit de synthése
a part les conservateurs, les parfums et les meprd. Les composants utilisés en
phytothérapie constituent essentiellement les tigrés des cosmeétiques naturelles [14].
Parmi les produits cosmétiques naturels existants :
» Exfoliant.

e Sérum capillaire

10



Matéviel et
MEENoAES

“e® g% " LABORATORY




Matériel et méthodes

Cette partie est consacrée a la description dariebét des méthodes utilisés afin de mettre
en évidence I'expérimentation effectuée dans céttele. Elle englobera trois parties
essentielles : La premiére partie est consacrag@eekentation des matieres végétales et du
matériel, la seconde a l'extraction et les difféesentechniques d’identification et de
caractérisation mises en ceuvre. Enfin la derni@mtiep repose sur la formulation des

produits cosmétiques (gommage et sérum) a partiexteait.

1. Matériel utilisé

1.1. Matiére végétale
Nous avons choisi les dattes de variétés Gharsietb@i pour formuler le gommage et le
sérum. Tous les composants de ce fruit seront g&pldans les formulations que ce soit la
pulpe, le noyau ou I'huile extraite des noyaux.cheix de la variété Ghars est justifié par
sa qualité gustative, sa disponibilité sur le mémetsa large consommation. Par contre, celui
de la variété Guerbai est justifié par son failolet@’achat et sa non valorisation, sauf pour

['utilisation alimentaire des animaux.

1.2. Préparation des noyaux

La préparation des noyaux comprend les étapesmsatis€es par la figure 7.

Broyage a
I'aide d’'un
broyeur

Figure 7 : Etapes de préparation de la poudre des noyauxtts da

1.3. Réactifs et équipements
Les equipements, la verrerie et les réactifs @slisour I'étude de nos extraits sont présentés
dans le tableau 2.
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Nom Marque
Balance analytique Denver
Infra rouge IRAffinity-1S
SHIMADZU
Microscope PHYWE
Réfractometre OPTECH
Viscosimeétre HAAKE DC 30

Spéctorphotometre UV-1601

Ultra-violet SHIMADZU

Rota vapeur Laborota 4001-
efficient
Heidolph

HPLC Shimadzu Decad |

Balance technique Kern

Broyeur IKA-WERKE
M20

2. Méthodes

2.1. Screening phytochimique

Matériel et méthodes

Tableau 2: Matériel et produits utilisés pour I'extractionl@tcaractérisation

Réactifs
Nom Marque
Hexane Sigma-Aldrich
Ethanol a 96° Biochem
Acide sulfurique Sigma-Aldrich

Anhydride acétique Biochem
a 98%
Chloroforme a 999Biochem

Ether di éthylique Honeywell
Riedel-de Haen

Hydroxyde de Sigma-Aldrich

potassium

Thiosulfate de Fluka Chemika

sodium
Acétone Biochem
Méthanol 4 99%  Honeywell

Riedel-de Haen

Verreries
Nom
Soxhlet

Hydro distillateur
v pipette et

pipette pasteur

Boites de pétries

Ecouvillon stérile

Papier wattman

Bec bunsen

Boite de pétries
Pince

Scalpel

Les tests phytochimiques sont des tests qualitafifis permettent de caractériser les

différents groupements chimiques contenus danggsme végétal. Ces tests sont réalisés

sur la pulpe, la poudre et I'huile de noyaux deesafl5].

Préparation de la solution

» Verser 100 ml d’eau distillée bouillante sur 10gtériel végétal.

» Agiter et laisser le mélange refroidir.

» Filtrer le mélange et récupérer le filtrat.

Les protocoles de ces tests sont resumés damgifa 8.
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Alcaloide Flavonoide: Tanin Stérols et tri terpénes Saponines POlyphénOlE

l l | | l
E

1ml d’extrait 1ml d’extrait 5ml d’extrait 10 ml d’extrait Introduire 2 ml d’extrait

respectivement 1, Soluti
5 olution
\ / Alclza 1% 1ml FeCh a 1% 5ml de 2,3...10 ml de alcoolique
. / CHLCOOH I'extrait dans 10
A +1ml de tubes 2  aiust de chlorure
H,SC; ubes 'a essay, -a],us er ferrique
avec I'eau distillé (FeCl3) a
jusqu’a 10ml. Agiter 204
dans le sens de la
Réactif Réactif de longueur du tube
[ ]
de Wagner pendant 15 secondes °
Mayer . . | . , 15 . A 4
Coloration jaune aissé reposer 15 min

H2S0s Mesurer la
/ Coloration hauteur de
L la mousse

Bleu noiratre

Coloration
Précipité  Précipité bleu noiratre

Blanc  Brun Coloration Anneau rouge a la
violette noiratre zone de contact Indice de mousse >
Coloration du surnageant des deux liquides 4 100 : présence des
rouge saponines

Figure 8 : Réactions u screening phytochimiq
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2.2.Extraction

2.2.1. Extraction de I'huile végétale

L’extraction de I'huile de noyaux de dattes a @alisée par extraction solide-liquide en
utilisant I'appareil Soxhlet. Ce dernier se congdsin corps en verre dans lequel est placée
une cartouche en papier-filtre que nous avons ctinfmé en forme d'un batonnet, d'un
tube siphon et d'un tube d'adduction. Dans le ngent&xtracteur est placé sur un ballon a
col rodé contenant le solvant d'extraction. D&ndracteur est insérée une cartouche dans
laquelle est placée la poudre contenant I'espeaéraire, puis un réfrigérant est adapté au-
dessus de I'extracteur.

> Le protocole d’extraction est comme suit :

» Placer 20g de poudre végétale dans la cartoL =

de papier filtre se trouvant a lintérieur d

I'extracteur.

» Verser 300ml d’hexane dans le ballon.

* Chauffage du ballon pendant 3h.

« Utiliser un rota vapeur afin de séparer I'huile ¢
solvant a une température ne dépassant
69°C.

« Eliminer toute trace de solvant au bain ma Figure 9: Montage de I'extraction de

pendant 20min a une température de 70°C. 'huile par Soxhle
» Rendement d’extraction

Le rendement d’extraction est calculé comme suit :

R% = (P;/P;) x 100 ......(1)

R : rendement d’extraction

P1: poids de I'extrait aprés évaporation du solvant

P> : poids de la prise d’essai.

2.2.2. Extraction des polyphénols
La présente étape consiste a déterminer la temezoreposés phénoliques de la poudre des
noyaux de dattes. Le protocole est donné danguaefi4 [16].
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c Extraction par solvant :

Méthanol/eau 80/20

4 g de poudre de noyau de datte

!

10ml de solution méthanolique

!

Agitation au vortex pendant 10 min

!

Centrifugation pendantl Smin a 3800rpm

Récupération de la phase méthanolique dans une fiole
de 25ml

l L opération est reconduite 2 fois, compléter au trait

de jauge avec la solution méthanol/eau (80/20)

i Récupération de la phase méthanolique et
i‘ \ évaporation sous un rota vapeur a 40°C puis mis
au congélateur pendant 12h

Figure 1Bxtraction des polyphénols

2.3. Caractérisation
2.3.1. Caractéristique physico-chimiques de 'huile de ngau de datte
La qualité d’'une huile végétale est définie pataies criteres, qui déterminent :
e Sa saveur, sa couleur, son odeur a I'aide duotganoleptique.
* Son degré de détérioration par la mesure de I'enditacide, l'indice de
saponification.
* Son degré d'oxydation et son éventuel rancissermpantla détermination de
I'indice de peroxyde et I'indice d’iode.
» L'indice de réfraction.
a) Indice de réfraction
L'indice de réfraction des huiles extraites esedéiné comme suit [17] :
* Nettoyer la lame du réfractometre

» Etalonner I'appareil par I'eau distillée dont l'icd de réfraction est égale a 1,33
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» Déposer quelque goutte d’huile de noyau de dattdasiame a I'aide d’'une
pipette pasteur

» Régler le cercle de la chambre sombre et claires ¢moitié et effectuer la
lecture

b) Indice d’acide

Pour déterminer l'indice d’acide des huiles nouscpdons comme suit [17] :
* Peser 0.5g d’huile dans un erlenmeyer.

* Ajouter 20 ml d’éthanol a 95°.

* Neutraliser en présence de quelques gouttes dephiteine a 1%.

» Agiter énergiqguement et titrer avec la solutionydifoxyde de potassium a 0,01
N jusqu’a I'obtention d’'une couleur rose persista

* Noter le volume de KOH ajouté.

Méthode de calcul

L'indice d’acide est calculé selon la formule sunva

1A = 56.1x(VXN)

(mg de KOH/ g d'huile) ....(2)
Ou:
P : Masse (g) de la prise d’essai.
56,11: Masse molaire, exprimée en g/mole, d’hyddexge potassium.
V: Volume en ml de KOH (0,1 N) nécessaire au tiérag
N : Normalité de la solution de potasse (0,01 N).
c) Indice d’iode
Pour déterminer I'indice d’iode de I'huile nous pédons comme suit [17]:
* Peser 0.1g d’huile dans une fiole conique de 500 ml
» Ajouter 10 ml d’éther d’éthylique et mélanger jusgdissolution.
e Ajouter ensuite 20 ml d’une solution d’'iode alcopie 0.2 N.
* Rajouter 250 ml d’eau distillée et fermer a I'adlen bouchon rodé.
* Mélanger énergiquement et titrer I'iode en excadgthiosulfate de sodium 0.1N.
* Enfin de réaction rajouter 2 a 3 ml d’empois d’dami et continuer le titrage jusqu’a
décoloration.

» Reéaliser un essai a blanc sans rajouter de matiasse.

Méthode de calcul

(V2 -v1)

11 12.969 X N .....(3)
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V2: volume de thiosulfate de sodium dépensé (ml)
V1: volume de thiosulfate de sodium de I'essai adl(am)
m : prise d’essai (Q)
d) Indice de saponification
L’indice de saponification des huiles extraitesdg&terminé comme suit [17] :

* Peser 0.1g d’huile puis ajouter 25 ml de KOH aN),%a solution est mise dans un
chauffe ballon muni d’un réfrigérant.

» Aprés 30min d’ébullition, le ballon est refroiditss I'eau de robinet.

» Apres ajout de 2 a 3 gouttes de phénophtaléimet par une solution de HCI 0,5 N
Jusqu’a disparition de la couleur rose et réagparitle la couleur initiale du
mélange.

» Faire un essai a blanc dans les mémes conditicgiratojres.

Méthode de calcul

L'indice de saponification et donné par la formétablie ci-dessous

IS=@><N><56.11.......(4)

Vo: volume en ml de HCI utilisé pour I'essai a blanc
V : volume en ml de HCI utilisé pour I'échantill@nanalyser.
P : prise d’essai en grammes.
N : normalité de la solution d’HCL.
56.11 : masse molaire exprimé (g/mole) d’hydroxgidepotassium.
e) Indice de peroxyde
Pour déterminer I'indice de peroxyde de I'huile aguocédons comme suit [17] :
* Dans un erlenmeyer peser 0.5 g d’huile.
» Ajouter 5ml du chloroforme et dissoudre rapidemargrise d’essai en agitant.
« Ajouter 10 ml d’acide acétique, puis0.5ml de lausioh d’iodure de potassium.
* Boucher aussitot le flacon, I'agiter durant 1 mtrieslaisser 5 min a I'abri de la
lumiére et a une température comprise entre 15°t1.2
« Titrer l'iode libéré avec la solution de thiosu#aén agitant vigoureusement en
présence de quelques gouttes d’empois d’amidon.

» Effectuer de la méme Facon un essai a blanc.
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Méthode de calcul

_ (V1-V0)xCx1000
-_— m an

IP

..(5)
Ou:
Vo: volume de thiosulfate de sodium (ml) nécessaig pessai a blanc.
vi: volume de thiosulfate de sodium (ml) nécessaig fa détermination
C : concentration exacte, en mol/l de la solutit@e de thiosulfate de sodium utilisé.
m : masse (g) de la prise d’essai.
f) Indice d'ester
L’indice d’ester des deux huiles est déterminérselette loi [17]: IE=1S — 1A ....(6)

2.3.2. Caractérisation par spectroscopie

2.3.2.1. Analyse spectroscopie d’absorption IR
La spectroscopie IR est basée sur I'absorptionadga dans le domaine spectral infrarouge
qui s’étend de 4000 a 400 cnElle permet d’identifier les divers groupememisdtionnels.
L’analyse a été réalisée au laboratoire de reclesreh chimie appliquée et génie chimique
UMMTO pour la pulpe, la poudre et I'huile extraite.

2.3.2.2. Analyse par UV-visible
La spectroscopie UV-visible permet d’accéder gaaliement a des renseignements quant
a la nature des liaisons présentes au sein deahéilbn mais également de déterminer

guantitativement la concentration d’espéeces absbdsns ce domaine spectrale.

Mode opératoire
L’huile extraite des noyaux des deux variétés deedetudiées est analysée. Des dilutions
de 166.66mg/ml pour I'huile de la variété Ghar&eerbai ont été préparées, puis analysées
par un spectrophotométre UV-VIS, pour un domairadsdrption entre 200 et 800nm ; afin
de mener a une analyse qualitative des deux édbasti

2.3.2.3. Analyse par HPLC
L'HPLC est une méthode d’analyse qui permet l'idfadtion, la séparation et le dosage
des composés chimiques dans un mélange. Cetteideehnous a permis de doser les
polyphénols dans la poudre des noyaux de dattdge eloser aussi les tocophérols dans

I'huile de noyaux de datte. L’analyse a été réal&da Faculté de Médecine UMMTO.
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a) Dosage des polyphénols
Les extraits phénoliques préparés a partir desrpsutks noyaux de Ghars et Guerbai ont
été dissous dans du méthanol & des concentratitersrdnées. Apres filtration, les solutions
sont injectées [18].
Les conditions opératoires suivies pour la réabsatle cette analyse sont décrites dans le

tableau 3

Tableau 3 :Conditions d’analyse par HPLC pour I'huile de aonye datte

Condition d’analyse Ghars Guerbai
Colonne Cis Cis
Volume d’injection 10ul 50ul
Concentration 9.112mg/ml 6.316mg/ml
Température 40°C 40°C

Phase stationnaire  (CH.)17-CHz greffé sur la silice  (CHz)17-CHz greffé sur la silice

Phase mobile Méthanol Méthanol
Débit 1 mi/min Iml/min
Détecteur 280nm 230et 280nm
spectrophotometre

b) Dosage de la-tocophérol
Afin de déterminer la teneur en tocophérols dahsile de noyaux de dattes, la méthode
utilisée est la chromatographie liquide & hautéogperance.
* Mode opératoire
Mettre 0,12 g de matiere grasse dans un tube acssganant 1 ml de propanol. Mélanger
par vortex ensuite injecter directement dans laraoé HPLC [13].
» Conditions d’'analyse
La colonne : L=150 mnmyp= 4,6 mm, ¢= 3,5um.
La phase stationnaire : ODS:6C
La phase mobile : acétonitrile/méthanol (50/50v) v/
Le volume injecté : 20 pl.
Pompe : waters TM600
Détecteur: waters 474 scanning fluorescence.
Le débit : 1 mL/min.
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2.3.2.4. Analyse par CPG
La chromatographie en phase gazeuse (CPG) estehm@que de séparation d’'un mélange

de molécules volatiles. Cette technique permetéderchiner le profil des acides gras.

L’'analyse a été réalisée au laboratoire d’analyseumental & I'Ecole nationale supérieure
agronomique, département de technologie alimentaire

Les huiles ont été converties en ester méthyliquese forment par transestérification dans
une solution méthanolique d’hydroxyde de potasstomme phase intermédiaire avant la
saponification selon la méthode 1ISO (5509 :2006).[1

Mode opératoire

Dans un tube a bouchon vissant de 5 ml, peseran@if. g de I'échantillon d’huile.

Ajouter 2 ml d’heptane ou Hexane et agiter. Ajot@ ml de la solution méthanolique 2N
d’hydroxyde de potassium, bouché a l'aide du boocmuni d'un joint en PTFE, bien
fermer et agiter énergiquement pendant 30 secondes.

Laisser reposer jusqu’a ce que la partie supériéeifa solution devienne claire. Décanter
la couche supérieure, qui est celle qui contienekters methyliques. La solution d’heptane
est préte pour I'injection dans le Chromatograirest conseillé de maintenir la solution au
réfrigérateur jusqu’au moment de I'analyse chromaphique. Il n’est pas recommandé de
stocker la solution pendant plus de 12 heures.cbeslitions opératoires suivies pour la
réalisation de cette analyse sont représentéslelamislieau 4.

Tableau 4 : Conditions chromatographiques pour esters méthgtigles huiles

Chromatographe  Chrompack CP 9002 Diamétre inférieur  0,32mm x0,25um

Détecteur (FID) 260 °C Epaisseur 0,25 um

Injecteur (SPLIT 250 °C Four 150 C°-4C°/mn---
1/100) - 230C°

Gaz vecteur Azote Quantité injectée  0.8ul

Colonne capillaire Cp Sil 8 CB (5%Phenyl+ Vitesse du papier 0.5 cm/ mn
95%dimethylpolysiloxane)

Longueur 30

20



Matériel et méthodes

2.3.3. Evaluation du pouvoir antioxydant

2.3.3.1. Inhibition d’oxydation par le test de blanchissemenh du p-
carotene (the bleaching test)
L’évaluation de I'activité anti oxydante par letteée blanchissement icarotene repose
sur la mesure d'inhibition des composés organiquastils et des hydro-peroxydes
conjugués diéne résultant de I'oxydation d'acideldique. C’est la méthode convenable a
I'aspect huileux de notre échantillon. Le testarétlisé pour I'huile extraite des noyaux de

datte, variété Ghars selon le protocole suiva§f {1

* Préparation de I'’émulsion
1 mg def3-caroténe est solubilisé dans 5 ml de chlorofortmal de cette solution est ajouté
a 20 ul d'acide linoléique et 200 mg de Tween@Mélange résultant est agité par le vortex
puis évaporé sous pression réduite a 40°C justjoienétion compléte du chloroforme et
obtention d'un semi-solide auquel est ajouté 5@'edu oxygénée par les bulles d'air sous
agitation vigoureuse pour former I'émulsion.

* Préparation des échantillons
200 plde I'échantillon préparé a une concentration degdminsont réagis avec 2 ml de
I'émulsion.

» Reéalisation du test
Le temps d'addition de I'émulsion est considérémerte tempsot
Le mélange est incubé dans un bain marie a 50°@goer2 heures. L'absorbance est
mesurée a 470 nna l'aide du spectrophotométre contre un blanc doést'éthanol. Le
tocophérol est utilisé comme référence.
Le pourcentage d'inhibition de I'oxydation estdeigentage d'inhibition du blanchiment du

B-caroténe, il est calculé selon la formule suivante

N A,
% d'inhibition =

%100 ....(7)

t=0
A, : Absorbance des extraits aprés incubation.

A:—o : Absorbance des extraits avant incubation

2.3.3.2. Détermination du pouvoir réducteur des composés pméliques
Le pouvoir réducteur est basé sur la réduction efeférique (F&) du ferricyanure de

potassium en fer ferreux (F§ celui-ci se traduit par le changement de la@oujaune du
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ferricyanure de potassium vers une couleur bleudawes, dont I'intensité dépend du
pouvoir réducteur de chaque composé phénolique.

Le pouvoir réducteur de la poudre des noyaux dieslaést déterminé en se référant a une
droite d’étalonnage préparée, dans les mémes camglita partir d’'une série de dilutions

(0,0 — 0,1 mg/ml) d’acide ascorbique.

Tableau 5: Préparation de la gamme standard de I'acide asp@bi

Tubes a essai To T1 T2 Ts Ta Ts
Acide ascorbique (ml) 0 05 1 15 2 2.5
Méthanol (ml) 2.5 2 15 1 0.5 0

Un volume de 2,5 ml de chaque extrait est mélang€ @,5 ml de la solution tampon
phosphate (pH 6.60 ; 2M) et 2.5 ml de solution gdeyanoferrate (lll) de potassium (1%).
Apres 20 min d’incubation a 50°C, un volume de 2y de la solution d’acide
trichloracétique a 10% est ajouté. Le tout est gmstentrifugé a 5000 tr/min, pendant
10min. 5 ml du surnageant sont combinés avec Saaldlistillée et 1 ml de la solution de
chlorure ferrique (FeCl3 a 0.1%) et utilisés pa@udétermination de I'absorbance a 700 nm
en se servant d’'un spectrophotometre visible. Urs®rbance élevée indique une activité
antioxydant élevée. Le blanc est préparé de la nfage en remplacant I'extrait par le
méthanol.
Le résultat obtenu du pouvoir réducteur est estiom@me absorbance mesurée a 700 nm.
L’acide ascorbique (vitamine C) est utilisé comm@&rence [20].

2.3.4. Détermination de la teneur en pigments (caroténoideet chlorophylle)
Une prise d’essai de 3 g est ajustée jusqu’a 1@nalydlohexane dans une fiole jaugée. Les
absorbances maximales a 670nm et 470 nm nousgaeséisur la teneur en chlorophylles
et caroténoides respectivement contre un tube tecooitenant le cyclohexane [21].
La valeur du coefficient d’extinction spécifiquelisee :
Eo: 613 pour la phéophytine (composant majeur desraphylles).
Eo:2000 pour la lutéine (composant majeur des capidés).

6

Chlorophylle (:—gg) = % e e (8) | T :épaisseur de la cuve (1cm)
6

Caroténoide ( :—gg) = % e (9)
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3. Formulation

3.1. Formulation d’'un gommage pour usage cosmeétique
Un gommage, ou exfoliant (du latin : exfoliare,rsfant « effeuiller »), est un produit
cosmeétique qui sert a éliminer les cellules modd’épiderme. La peau est ainsi lissée,
I'absorption des cremes hydratantes et le renomexié cellulaire sont favorisés.

» Préparation du gommage
Le gommage est composé d’'une base et d’'ingrédefiddiants. Afin de le formuler nous

avons adopté le protocole suivant :

Préparation Ajout d’un

conservatel

du miel de

datte
Incorporation de

I'HND + glycérine

Figure 11 : Préparation d’'un gommage a usage cosmétique

3.2. Formulation d’'un sérum capillaire
Un sérum capillaire est un concentré d’actifs paliéirement étudié pour le soin des
cheveux. C’est un produit liquide, parfois un pélagneux, il est issu de différentes huiles
végeétales. Pourtant, a l'origine, les sérums remé@ent surtout des silicones pour lisser les
cheveux et leur apporter de la douceur. La silicotassé place a des ingrédients naturels
pour la méme efficacité. Aujourd’hui, les sérumsit@nnent des vitamines et des acides
gras qui permettent de nourrir, d’apporter de $@tte, et la brillance aux cheveux.

» Préparation du sérum
En collaboration avec notre camarad&®eggane Narimene nous avons pu formuler un
sérum a base de I'huile végétale de noyau de eilteuile végétale de Moringa possédant
chacune des bienfaits propres au cuir chevelu.

Afin de préparer cette formule nous avons adoppgdéocole suivant :
Huile de noyau de datte + huile de moringa

C Fragrance)

Sérun
Figure 12: Préparation d’'un sérum capillaire
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3.3. Caractérisation des formulations

3.3.1. Contréle des formulations obtenues

» Examen macroscopique : L'observation macroscopique des formulations

cosmetiques est I'un des tests d’acceptabilitéutidigateur.

L’examen est pratiqué a I'ceil nu directement sarféemulations conservées.

Les principaux caracteres observés sont : la codlaspect physique, la consistance
et 'homogénéité de la préparation.

» Examen microscopique La taille des particules est appréciée par larais point
au microscope optique.

» Détermination du pH : La mesure du pH doit étre déterminée par Potentiignée
Cette mesure est effectuée, soit directement guélaaration, soit sur une dilution
ou une dispersion, le plus souvent au dixieme dienbeau distillée bouillie. En
moyenne le pH d’'un cosmétique destiné au soin geéa est d’environ 5,5 a 6.
C’est le moyen d’apporter a la peau un produit &&apsa nature. Enfin le pH d’un
produit capillaire doit étre acide (pas en dessbuis pH=3).

» Conservation : Le gommage et le sérum doivent étre conservé dasdlacons
teintés a I'abri de la lumiere et a une températimnbiante.

3.3.2. Etudes du comportement rhéologique du gommage
La stabilité rhéologique est évaluée par des débations rhéologiques dans un rhéomeétre
modéle Thermo HAAKE \{T-550), muni d’'un dispositif de rotation, avec un core Xf
relié a un programme de logici€&iféo Win Data Manager Notre analyse est réalisée au
sein du laboratoire de recherche de I'Universit8demerdes. Les parametres rhéologiques
sont déterminés ala T° = 25°C, t = 300s.
L’échantillon de 0,2 ml est placé entre un platefwn céne qui forme un angle avec le plan
du plateau. L’extrémité du cbne est tronquée derfacséparer d’une distance constante de
I'ordre du micro, le cone et le plan, ce gap dait récisément maintenu pour ne pas
perturber la symétrie conique du module.
Le plateau du rhéomeétre est fixe, le cone est patre soumis a un couple qui induit le

mouvement de cisaillement par rotation.
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Figure 13: Appareillage d’'un rhéométre

4. Etude biologique
4.1. Etude microbiologique

4.1.1. Activité bactériologique
L’étude de I'activité antibactérienne a été réaliaé laboratoire de microbiologie du C.H.U
Nedir Mohammed a Tizi-Ouzou et au laboratoire derobiologie UMMTO.

a) Méthodes
La technique choisie est I'antibiogramme par difinsde disques, utilisée pour étudier
I'interaction entre I'huile de noyaux de datte Ghat Guerbai avec I'espéce bactérienne en
inhibant la croissance de celle-ci.

b) Souches utilisées

Les bactéries utilisées dans ce travail sont desh&s de références, qui sont citées dans le

tableau 6.

Tableau 6 Souches bactériennes
Souche bactérienne Gram Souche bactérienne Gram
Escherichia Coli ATCC 25 922 - Salmonelle Typhi ATCC 14028 -
Staphylococcus Aureus ATCC + Pseudomonase Aeruginosa ATCC 27 853 -
25923
Bacillus Subtilis ATCC 14579 + Staphylococcus Aureus ATCC 6538P +

c) Ré-isolement des souches bactériennes
Cette premiere étape consiste a isoler les diffésecolonies bactériennes sur gélose puis
sur des milieux sélectifs (gélose ordinaire) adkad’'une pipette pasteur puis les incuber
dans une étuve a une température de 37°C pendan24i8.

d) Milieu pour antibiogramme
Le milieu choisi pour la souche bactérienne egdmse Muller-Hinton (MH) dans des
boites de pétri stériles en y versant 20ml de ggbas boite, soit 4mm d’épaisseur. La gélose

doit étre séchée avant I'application.
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e) Préparation de 'inoculum

* Dans la zone septique du bec Bunsen, a partir dtuitare pure de 18 a 24h sur
milieu d’isolement appropri€, racler a I'aide d’@oouvillon quelques colonies bien
isolées et parfaitement identiques.

» Bien décharger I'écouvillon dans 5 a 10 ml d’eaygitlogique stérile a 0.9%

» Bien homogénéiser la suspension bactérienne, sacitéploit étre équivalente 0.5
Mc Farland ou a une Densité optique de 0.08 al0d@ 625nm. L'utilisation d’un
densimetre est fortement souhaitable.

f) Ensemencement

* Tremper un écouvillon stérile dans I'inoculum.

» L’essorer en pressant fermement (et en le tourcamiye la paroi interne du tube
afin de décharger au maximum.

» Frotter I'écouvillon sur la totalité de la surfag&losée, seche, de haut en bas en stries
serrés.

» Répéter I'opération deux fois en tournant la bdeées0°C a chaque fois, sans oublier
de faire pivoter I'écouvillon sur lui-méme. Fairerisemencement en passant de
I’écouvillon & chaque fois.

g) Application des disques
Les disques préparés a partir de papier wattd@nent avoir un diametre de 9 mm avec
un contour bien régulier, ces dernier sont mis dantibe a essai et stérilisé a I'autoclave
pendant 20 min a 120 °C.

» Déposer les disques délicatement a I'aide d’'uneepgtérile sur la surface gélosée
MH a un espace de 20mm centre a centre de chaspeed

* Pour chaque boite de pétri, quatre disques y spages, en utilisant une pince, les
trois premiers sont imbibés d’huile végétale etdérnier étant un antibiotique
(Gentamicine) comme témoin positif, pour toutessiesches.

h) Incubation et lecture
Les boites de pétries sont fermés et incubées@ p&Adant 24h.
La lecture des antibiogrammes a été faite a I'dide pied a coulisse, elle est réalisée au
verso des boites de Pétri. Les diametres sont miasurés et comparés a des diagrammes
de références.

Tableau 7 Sensibilité des souches microbiennes en fonct&nzones d’inhibition

Sensibilité Zones d’inhibition
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Non sensible (-) Diameétre < 8mm

Sensible (+) Diamétre compris entre 9 & 14 mm
Tres sensible (++) Diamétre compris entre 14 a 19 mm
Extrémement sensible (+++) Diametre > 20mm

4.1.2. Recherche de bactéries
Ce test est réalisé afin de s’assurer de la nontagunation des échantillons (huile,
gommage, et sérum). Apres préléevement, les éclustisont ensemenceés dans les milieux

de cultures suivants :
> Hektoen: un milieu destiné a la recherche des entércébastpathogenes.
» Chapman: un milieu destiné a la recherche des staphymenc
» Sang frais: un milieu enrichi pour I'isolement sélectif dadbéries a Gram+
>

Sang cuit: un milieu d’isolement non sélectif utilisé pdarculture de bactéries

exigeantes.

4.2. Etude pharmaco-toxicologique
4.2.1. Effet sur la repousse de poils
Pour effectuer le test repousse de poils nous apmmsé de I'effectuer sur un lapin en
rasant son flanc gauche et son flanc droit, et svampliqué le sérum sur le flanc gauche en

laissant le flanc droit comme témoin. Suivre I'axtan de la repousse durant 31 jours.

Flanc gauche

Figure 14: Test de repousse de poils

4.2.2. Tests d'irritation cutanée
Les tests de la tolérance cutanée ont pour burétdirp a partir de la connaissance de la
toxicité sur un organisme vivant animal, le risgmdcologique chez 'lhomme [22].

Principe
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Matériel et méthodes

La méthode est réalisée sur trois (03) lapins detsnéozélandaise. Elle est inspirée d’'une
méthode standardisée par DRAIZE.

Le dos de chaque animal est divisé en deux zopess @limination des poils. Sur I'une des
zones le produit est appliqué directement, sutriéazone il est appliqué aprés scarification.
Le produit est maintenu en contact pendant 4h.yis¢eme de cotation des phénomenes
observés permet de dégager par un calcul, un igdiicgation primaire cutanée (IP) pour
classer les produits en quatre catégories. Le rahtdilisé pour réaliser ce test est donné

dans le tableau 8.

Tableau 8 Matériel utilisé pour le test d'irritation cutamé

Réactifs animal Equipements et instruments

Lapins albinos Tendeuse électrique et rasoir

Sexe : male Scalpel stérile

Poids : 1.5-3kg Pansements, compresses stériles et Bandes dergparad
Protocole

» Préparation des animaux
La veille du jour d’application du produit, les lap sont tondus au niveau des flancs sur une
surface d’environ 14x14 cm a I'aide d’une tendetlsetrique (hauteur de la coupe 0.5 cm).

> Applications de la substance
Le jour de I'essai, on effectue sur le flanc gaughiaide d’'une lame de scalpel stérile, trois
scarifications espacées de 0.5cm et longue de 2 enflanc droit restant tel quel. Les
scarifications doivent abraser la couche cornée pesvoquer de saignements.

On dépose a l'aide d’'une seringue de 1ml, @bgroduit sur une compresse stérile de
2.5x2.5 cm qui est appliquée sur les deux flanaxdmpresse ainsi Imbibée est recouverte
par une bande adhésive. Elle-méme recouverte ddande de sparadrap. Les lapins sont

remis dans leurs cages.

F — |F‘
‘Flanc Gauche Flanc Droit 1 i >




Matériel et méthodes

Figure 1t : Etapes du test d'irritation cutanée
Lecture

Quatre heures plus tard, les pansements soniL@&sesultats sont lus au bout de 24h. Une
seconde et une troisieme lecture sont faites réspatent 48 et 72 heures aprées
I'application du produit.
Les lectures consistent a apprécier I'érythéme’cetdléme selon I'échelle numérique
suivante présenté dans le Tableau 9.

Tableau 9 lecture d’érythémes et d’'cedémes

Pas d’érytheme 0
Erythéme Léger érythéme (a peine visible) 1

Erythéme bien visible 2

Erythéme important 3

Erytheme grave (rouge pourpre) avec ou sans

escarres (lésions profonde)

Pas d’cedéme 0
i Trés léger cedéme (a peine visible)

Léger oedéme (contours bien définks
gonflement apparent).

(Edeme moyen (épaisseur environ 1mm) | 3
(Edeme grave (épaisseur supérieur a lmmhet

surface supérieur

> Détermination de l'indice dirritation primaire @rnée
Pour calculer l'indice d'irritation primaire cuta@éIP), on additionne les chiffres relevés
pour I'érytheme et 'cedéme a chaque temps de ke¢f4h et 72h aprés I'application) sur
les trois zones scarifiees d’'une part et les zaomes scarifiées d’'une autre part, puis on

calcule la moyenne des résultats observeés.

1p = 2HEONTIEDe) . (10) / E : érythéme, @ cedéme
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Résultats et discussion

1. Extraction de I'huile de noyaux de dattes
1.1. Screening phytochimique
Les résultats de I'analyse phytochimique des dsti@gueux (pulpe et poudre) et huileux
des deux variétés de dattes étudiées sont repééssants le Tableau 10.
La mise en évidence des composants recherchédagadsférents extraits est confirmée

par une coloration ou une précipitation lors dutaon de ces derniers aux réactifs

spécifiques.
Tableau 10: Résultats des tests phytochimiques
Pulpe de datte Poudre de noyaux de Huile de noyaux de
Tests datte datte

Ghars Guerbai Ghars Guerbai Ghars Guerbai
Alcaloides +++ +++ - - F++ -
Tanins + + +++ +++ - )
Polyphénols +++ +++ +++ +++ - -
Flavonoides - - +++ +++ + E
Stérols - - - - 44 4+
Terpénoides - - + + - -
Saponines / / +++ +++ / /

+ : Faiblement présent. ++: Moyennement présent.: Fortement présent. - : Absence

Une simple lecture du tableau, indique clairemer lgs deux variétés de pulpes étudiées
ont la méme composition avec les mémes teneurs, @ie les deux variétés de poudres et
les deux variétés d’huiles.

Ces tests ont affirmé la richesse des pulpes gppéhols, et alcaloides, la richesse des
poudres en tanins, polyphénols et flavonoidesndafrichesse des huiles en alcaloides et
stérols.

Par comparaison de ces résultats aux résultatesqa(Tarbagou,Hamza 203023] lors

de I'étude dda variété Azerza, nous remarquons les méme temeutanins, polyphénols,
flavonoides et térpenoides. Tant dis que, la teeewaponines est plus abondante dans les

variétés Ghars et Guerbal.

1.2. Rendement d’extraction

Le rendement d’extraction de I'huile de noyaux déeb est présenté dans le Tableau 11.
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La durée de 3 heures a été suffisante pour un poiseiment des noyaux et une meilleure
extraction de I'huile & chautle taux d’extraction des deux huiles se situe diartsrvalle
obtenu parBen-Youssef et al (2019).44-7.24% [10].
Tableaull :Rendement d’extraction de I'huile de noyaux deefatt
Variété Rendement(%)
Ghars 6.658

Guerbai 5.838
Remarque :

Les résultats de cette partie d’étude, compara®rScreening phytochimique et du
rendement d’extraction des deux variétés de dadtesliées ont fait objet d'une
communication poster au Premier congrés nationalasialorisation des Substances et

Matériaux Naturels ; 05 - 06 juin 2021 ; Tlemcékigérie. (I'attestation est en Annexe N°3)

2. Caractérisation

2.1. Caractéres organoleptiques
Les caractéres organoleptiques des deux huilepséstntés dans le Tableau 12. La figure

16 représente les échantillons des deux huileaitedr

Tableau 12: Caractéres organoleptiques des deux huiles

Caracteres Huile Guerbai Huile Ghars
organoleptiques

Aspec Fluide Fluide
Couleu Jauni Claire Jaune Fonc
Odeu Agréable Agréable

[———

-3Guerbai_§ Ghars

5 retbl

%rlH'"r

Figure 16: Huiles de noyaux de dattes Ghars et Guerba
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2.2 Caractéristiques physico-chimiques de I'huile de ngau datte

L’huile de noyau de datte est soumise a un exarhgreig@-chimique afin de vérifier sa
qualité et sa pureté.

Les résultats obtenus lors de la déterminationcdesactéristiques physico-chimiques de
I’huile sont représentés dans le tableau 13.

Tableau 13:Caractéristiques physico-chimiques de I'huile dgau de dattes

Indices physico-chimiques Ghars Guerbai CODEX STAN 210 1999
Indice de réfraction 1,46 1,47 1,4630-1,4720

Indice d’acide (IA) 3,366 68,442 0,6

Indice d’iode (II) 6,485 51,876 50-55

Indice de saponification (IS) 420,83 280,55 248-265

Indice de peroxyde (IP) 10 40 10

Indice d’ester (IE) 417,464 216,108

* Indice de réfraction
L’indice de réfraction représente un critére despurll dépend de la composition chimique
de I'huile et de la température. D’aprés les résstles indices de réfraction de I'huile de
noyau de datte Ghars et Guerbai sont presque £@atxndice est tres proche de celui
enoncé par la norme CODEX STAN 210 1999 ou lexexlde réfraction oscillent entre
1.4630 et 1.4720.

* Indice d’acide et indice de peroxyde
Lorsgu’une huile n'est pas soumise a de bonnesittonsl de conservation, sa qualité peut
se détériorer de diverses manieres, mais le plugesid par hydrolyse ou par oxydation.
Ainsi, l'indice de peroxyde qui permet d’appréclerdegré d’oxydation d’'une huile et
'indice d’acide qui mesure la quantité d'acidesagrlibres résultant des réactions
hydrolytiques des triglycérides, sont deux critefegualité permettant de se rendre compte
de I'état d’oxydation d’'une huile.
L’indice d’acide de I'huile Ghars est légeremenpéteur a celui énoncé par la norme
(0,6mg KOH/g d'huile) contrairement a celui de llauGuerbai qui est tres supérieur. Plus
I'indice d’acide est bas, plus la qualité de I'eudst excellente donc une bonne stabilité de
cette derniére a une température ambiante ce tjl&@ eas pour I'huile de noyaux de dattes
Ghars [24].

32



Résultats et discussion

A latempérature ambiante, I'indice de peroxyd&nb pour I'huile de noyau de datte Ghars
est égal a celui énoncés par la norme CODEX STAN 2999, par contre celui de la variété
Guerbai est trés supérieur aux normes qui fixevalleur & 10 meq de peroxydes/kg d'huile.
Cela explique que l'huile de la variété Guerbat phiis oxydée a cause de la durée de
conservation. L'attaque des huiles par 'oxygemacsphérique conduit a des dégradations
organoleptiques et fonctionnelles affectant dineetst la qualité des huiles.

* Indice d'iode
L’indice d’'iode nous renseigne sur le degré d’insation des acides gras contenus dans une
huile. Il est en rapport direct avec son degré yation, plus une huile est insaturée plus
son indice d’'iode est élevé et on peut se basereste grandeur pour évaluer le rancissement
de l'huile, étant donné que plus elle contiendrims#turation plus elle sera sensible a
I'oxygene.
Les valeurs d’indice d’iode trouvées dans nosdrules sont trés différentes, I'indice de
la variété Ghars est proche de celui de I'huileétélg de coco dont la valeur est comprise
entre 6,3 et 10, tandis que celui de la variétérlieest proche de celui de I'huile végétale
de palme dont la valeur est comprise entre 50.e€85 valeurs sont énoncées par la norme
CODEX STAN 210_1999.
Se basant sur la valeur d’indice d’'iode de I'hdiéela variété Ghars relativement faible par
rapport & la variété Guerbai, la conservation dte dwiile pourrait se faire sans trop de
risques d’auto-oxydation. Cette huile sera faiblet®ncentré en acides gras insaturés.

* Indice de saponification
La connaissance de I'indice de saponification adlarps gras nous renseigne sur la longueur
de la chaine carbonée des acides constituant pe gaas. Cet indice est d’autant plus élevée
que la chaine carbonée des acides gras est chedevaleurs d’indice de saponification
obtenue dans nos deux huiles sont tres différeGedsi de la variété Guerbai est légerement
supérieur par rapport a I'huile végétale de codagqticompris entre 248-265 [2%}onc la
longueur moyenne des chaines carbonées des acateslans I'huile de noyau de datte
Ghars sont plus petites que celles de la variegrlgaii

* Indice d’ester
D’aprés les résultats obtenus, on peut déduirdepiendices d’ester des deux huiles sont
plus faibles que les indices de saponification.qGeveut dire que ces huiles contiennent
une quantité appréciable d'acide gras libres. Pamséquent des précautions de
conditionnement doivent étre prises afin de limitee dénaturation ultérieure qui conduirait

a une décoloration de I'huile.
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2.3. Caractérisation des composés de datte par spectragie
2.3.1. Analyse Infra rouge
L’analyse par IR a été réalisée pour les differentmposants de datte a savoir la pulpe, la
poudre et I'huile extraite, et ceci pour les deaxiétés de datte étudiées.

Les spectres IR des pulpes des deux variétés s dahars et Guerbai sont représentés par
les figures 17 et 18.
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Figurel7: Spectre IR de la pulpe Ghars
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Figurel8: Spectre IR de la pulpe Guerbai

D’aprés ces figures (18et19), nous remarquons egieldux spectres des deux variétés de
datte sont identiques. Par comparaison aux tatfesduge, un pic & 1026 chest observé
correspondant au groupement amine. Un autre pimbsstvé a 1635 chrcorrespondant au
groupement C=C. Le pic a 2362 ¢rest attribué au groupement alcyne. Une large baside

observée dans la région 3300-3600'anrrespondant a la flexion et vibration d'étiremen
des liaisons O-H.

L’analyse de poudres des noyaux de dattes Ghate &uerbai, par la technique infra-
rouge, a donné les spectres présentés ci-dedapus 19 et 20)
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Figure 19 Spectre IR de la poudre des noyaux de dattessGha

34



Résultats et discussion

120 |-
= "°° MWWM//’“\/{
a
= i
2
= |
g l C-H
—
't_._“ O-H

C-H e
60 |- C=0O
C-IN
40 ; . . . . . .
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

V(Cl]]_l )

Figure 20: Spectre IR de la poudre des noyaux de dattegh@ie

D’aprés ces figures (20et21), un pic a 1047 @st observé correspondant au groupement
amine. Un pic est observé a 1745ceorrespondant au groupement C=0 des acides
carboxyligues de l'ester. Les pics centrés a 29211 cet 2852 cm-1 sont attribués aux
vibrations d'étirement des C-H aliphatigues darss deoupes CH et CH terminaux

respectivement. Une large bande est observée @aégibn 3300-3600 chtorrespondant
a la flexion et vibration d'étirement des liais@h.

Par ailleurs, I'analyse de I'huile Ghars et I'muilGuerbai, par la technique infra-rouge a
montré les spectres suivants (figure 21 et 22).
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Figure21: Spectre infra rouge de I'huile Ghars
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Figure22: Spectre infra rouge de I'huile Guerbai
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Un pic a 1157 cri est observé correspondant aux groupements d’aledilire C-O. Les
pics dans les régions1456-1500tsont principalement attribués aux vibrations @gifin

des groupements aliphatiques CH

Un pic intense est observé a 1745coorrespondant au groupement C=0 des acides
carboxyliques de l'ester. Les pics centrés a 2921 @t 2852 cmt sont attribuées aux
vibrations d'étirement des C-H aliphatiques dassgi®upements CHet CH; terminaux
respectivement. Le pic observé a 3648'aurrespond a la flexion et vibration d'étirement
des liaisons O-H.

Enfin d’apres I'analyse infra-rouge (pulpe, pouetréuile), la fonction majoritaire commune

pour les trois est I'alcool.

2.3.2. Analyse par UV-Visible
Les spectres d’absorption UV-Visible des composdesshuiles de noyaux de dattes ont été
obtenus en réalisant un balayage entre 190 nmGnB80 Les résultats de I'analyse sont
présentés dans I'annexe N°2 qui illustrent I'évotutde I'absorption a 232 et a 270 nm,
respectivement.
La mesure de I'absorbance aux ultra-violets este’'des méthodes de mesure de I'état
d’oxydation de I'huile. Les deux huiles évoluentldenéme maniére.

2.3.3. Analyse par chromatographie a haute performance ephase liquide

a) Dosage des polyphénols

Les figures nous donnent les chromatogrammes démnges d'étalons (acide gallique,
acide caféique, acide coumarique, acide cinnamigtilesés et des huiles. Les analyses sont
faites a deux longueurs d'ondes différentes, 28032@ nm. L’identification et la
quantification de composés phénoliques contenus lsnextraits se fait par comparaison

du temps de rétention.
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Figure 23 : Chromatogramme HPLC des étalons
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Figure 24: Chromatogramme HPLC de I'huile Ghai Figure25 : Chromatogramme HPLC dehtile Guerbai

D’apreés les figures (23,24et25), nous observompphation d’'un pic a un temps de rétention
égal a 2,5min pour les deux huiles correspondameasubstance inconnue non identifiée
par manque d’étalon adéquat, enfin I'apparitionndpic a un temps de rétention égal a
27min pour I'huile Ghars, qui se situe dans lintdle 24-30min correspondant a I'acide
cinnamique, par contre ce dernier est inexistans dlauile Guerbai.

b) Dosage de li-tocophérol par HPLC
Les résultats obtenus apres le dosagesd®mEophérol dans I'huile de noyaux de dattes sont

présentés dans les figures (26 et 27)

mV mv
(] Det.B Ch1 Det.B Cht|
,,

5004 8

2504
250

-5004

1 Det.B Ch1/295nm - 330nm min

Figure 26: Chromatogramme HPLC detocophéro Figure 27: Chromatogramme HPLC de I'huile de
novaux de datt

D’aprés les figures, I'huile de noyaux de dattesotient pas ti-tocophérol.

2.3.4. Analyse de I'huile par la chromatographie en phasgazeuse (CPG)
La caractérisation de I'huile de noyaux de dattearShnous a permis d’identifier sa

composition en acides gras. Les résultats obteioms consignés dans le tableau 14.
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Tableauls: Composition et teneur en acides gras de I'naltars en (%)

Acide gras Pourcentage Acide gras Pourcentage

(%) (%)

C 10 : O Acide caprique 0,58 C18 :1»9 Acide oléique 40,68

C12: O Acide laurique 26,12 C18 :@6 Acide linoléique 7,36

C14 : O Acide myristique 11,60 C18 :3»3 Acide linolénique 0,40

C16 : O Acide palmitique 09,35 C20 : O Acide arachidonique 0,42

C16 : 17 Acide palmitoléique 0,06 C22 :1»9 Acide béhenique 0,21

C18 : O Acide stéarique 3,15

L’acide oléique représente 40,68% de I'huile deanxyde dattes étudiées. C’est I'acide gras
majoritaire qui va donc conférer ses propriétéhdilé, il est mono insaturé et de typ8.
D’aprés une étude effectuée Barsbes et al. (2004ur deux cultivars de I'huile des noyaux
de dattes, I'acide oléique s’étend de 41,3 % pbuilé des noyaux dBeglet Noura 47,7

% pour I'huile des noyaux Allig. Donc nos résultats sont en accord avec la litteza

Cet acide gras est également tres majoritaireldfante d’olive. Quantitativement le second
acide gras rencontré dans cette huile est I'acidiedue avec un taux de 26,12% puis I'acide
myristique 11,60%, I'acide palmitique 9,35%, I'agilinoléique 7,36% et I'acide stéarique
3,15%.

L’huile étudiée peut étre donc considérée commehuiiie oléique - laurique.

Le degré de saturation montre que cette huileaasposée de 50,22 % d’acides gras saturés,
une valeur qui la rend résistante au rancissenhentlegré d’insaturation est de 48,65%
d’acides gras insaturés, dont 40,68% d’acides mp@30 insaturés et 7,36% d’acides gras
poly insaturés. Ces résultats confirment I'aspleité de I'huile.

La composition en acides gras de I'huile des noyludattes semble varier [égérement avec
les cultivars. Elle peut étre due a I'état phygjidoie des noyaux qui sont différent, et a

I'influence des facteurs climatiques des régiorgutiegBesbes et al. 200426].

3. Pouvoir antioxydant

3.1.Inhibition d’oxydation par le test de blanchissemendu g-carotene
L’activité antioxydante de l'huile a été évaluée wilisant le test du3-caroténe/acide
linoléique ce qui nous permet de mieux appréceaiffdt antioxydant.

L’activité antioxydante de I'huile de noyaux detdatGhars est de 77.6% supérieur a celle

des tocophérols qui est de 67.67% utilisé commedata. L’huile a inhibé 'oxydation de
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I'acide linoléique. Enfin cette activité est duela richesse de I'extrait huileux en

antioxydants.

3.2. Détermination du pouvoir réducteur des composés pméliques
D’aprés les résultats obtenus, I'absorbance desposés phénoliques est de 3.883
correspondant a une concentration de 0.448mg elvadent d’acide ascorbique/g
d’échantillon (figure28). L'augmentation de I'abbance indique une augmentation du
pouvoir réducteur, qui peut étre expliquée parcfaissement de la concentration en
composés phénoliques présents dans I'extrait meélilgae. Ces derniers ont un fort pouvoir

réducteur ce qui leurs conféere ainsi une activitéoaydante importante.

Courbe d'étalonnage d'acide ascorbique

45 -
4 y=42,14x +1,1284

935 R? =0,9421

525 -

2 2
15 -

0,01 0,02 0,03 0,04 0,05 0,06 0,07 0,08

Concentration d'acide ascorbique (mg/ml)

Figure 28: Courbe d’'étalonnage d’acide ascorbique du testFFR

4. Détermination de la teneur en pigments (caroténoideet chlorophylle)

La teneur en chlorophylles et caroténoides a égrmdéée selon la méthode Uéolf et
Mosquera Minguezle maximum d’absorption a 670 nm est relatif afrkction de la
chlorophylle et a 470nm a la fraction des carode®i21].

Les teneurs obtenues pour la chlorophylle et caoiti®, de nos deux huiles, exprimées en

(mg/kg), sont représentés dans le tableaul5.

Tableaul5: teneur en pigments des huiles de noyau de dattes

Teneur en pigments (mg/kg) Ghars Guerbai
Chlorophylles 24,63 3,05
Caroténoides 34,40 4,40
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L’huile de noyau de datte Ghars est riche en chloytbes par rapport a I'huile Guerbai.
Cette richesse, en fait une huile susceptiblexytlation lors du stockage a la lumiere. En
effet les chlorophylles sont des composés photddesscapables de transférer I'énergie de
la lumiére aux radicaux libres d’oxygene qui résgig alors avec les acides gras insaturés
de I'huile.
Les caroténoides en plus de leur contributiorcaliaration de I'huile, protégerait également
celle-ci contre I'oxydation en agissant comme capties radicaux libres d’'oxygéne. L’huile
Ghars est plus riche en caroténoides par rappthuge Guerbai, ce qui explique la
coloration prononceé de cette huile (jaune foncéygaport a I'huile Guerbai (jaune claire).
5. Caractérisation des formulations

5.1.Tests de controle des formulations obtenues

» Examen macroscopique la formulation obtenue « gommage » possedespact

homogene, une couleur marron, une consistanceemsellet une odeur agréable.

Le sérum capillaire obtenu possede un aspectuxjilene couleur jaune et une odeur

agréable.

Figure 29 Gommage éclaircissant Figure 30: Sérum capillaire
» Examen microscopique: l'outil microscope nous a permis d’observer la

composition du gommage.

Figure 31: Observation microscopique du gommage
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* pH :le pH du gommage est de I'ordre de 5,71 qucestpris dans lintervalle 5-6
correspondant aux normes. Le pH du sérum est de GrbpH acide idéal pour la
brillance des cheveux.

Remarque :

Les résultats de I'étude de la formulation du séaimsi que la caractérisation par IR de la
poudre des noyaux de datte ont aussi fait objetedautre communication poster au Premier
congrés national sur la Valorisation des Substaetédatériaux Naturels ; 05 - 06 juin
2021 ; Tlemcen ; Algérie. (I'attestation est en Are N°3)

5.2. Etude du comportement rhéologique du gommage
Un modele rhéologique est un outil utilisé pour el®r le comportement d’'un matériau,
c’est-a-dire simuler sa réponse a une sollicitati@tanique. On se propose dans cette partie
d’étudier le comportement rhéologique de notre leadib.
La figure 32 représente le rhéogramme de la viscosn fonction de la vitesse de
cisaillement qui décrit le comportement rhéologigiuegommage. La modélisation de la
courbe est corrélé au modele de Cross pour unairvdke coefficient de corrélation
R?=0,993.

Model: V2=b+c/(1+(k*V1)™n)
v=(,408011)+(349,271)/(1+((,209707)*x)™(1,14289))

300

7o |

20 r

NETseFEss

1 6 20 70 300
Vitesse de cisaillement (1/s)

Figure32: Viscosité en fonction de la vitesse de cisaitatrdu gommage
C’est un modeéle rhéo-fluidifiant adéquat pour I'ation cutanée, du fait que la viscosité
a I'état initial est de 349.2714Pa.s assurantdhilé® du produit ainsi que I'adhésion avec
la peau tandis que la viscosité a I'état infini @st0.408011Pa.s qui est une viscosité tres

faible garantissant la libération du PA et |la pgat&in du produit.
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6. Etude Biologique

6.1. Etude microbilogique

6.1.1. Activité bactériologique

L’activité antibactérienne de I'huile de noyauxdidtes a été estimée en termes de diameétre
de la zone d’inhibition autour des disques conteoahextrait, testé vis-a-vis de six souches
bactériennes présentées dans la figure 33.
La Gentamicine qui a été utilisée comme témointipsiiffuse indiquant un diamétre
d'inhibition de 15mm donc I'inoculum et le miliea dulture ne pose pas probleme. L'extrait

huileux n'a donné aucune zone d’inhibition avecsesches testées.

Figure33: Test antibactérien sur six souches bactériennes
D’apres ces résultats l'activité antibactérienni&éprouvée pour la Gentamicine pour les
six bactéries. Cette activité a été juge absente [fuile de noyaux de dattes vis-a-vis des

souches testées.

6.1.2. Recherche de bactéries
La recherche de contamination de I'huile, du gomenegdu sérum par les bactéries est

représentée par les figures 34, 35 et 36.

Figure34: Recherche de contamination dans le sérunfigure 35: Recherche de contamination dans le gommage
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W

Figure36 : Recherche de contamination dans 'huile de noykeudattes

D’aprés les résultats des figures I'huile de noydexdattes, le gommage et le sérum ne

présentent aucune contamination.

6.2. Tests d'irritation cutanée
Les résultats des tests réalisés sur les lapinsg@erminer la toxicité cutanée du gommage
et du sérum sont présentés dans le Tableau 16.

Tableau 16: résultats du test d'irritation cutanée pour laig€et le gommage

Heure N° du lapin Flanc scarifié Flanc non scarifié
E E E &
24h 1 0 0 0 0
2 0 0 0 0
3 0 0 0 0
1 0 0 0 0
48h 2 0 0 0 0
3 0 0 0 0
1 0 0 0 0
72h 2 0 0 0 0
3 0 0 0 0

D’apres les résultats obtenus dans le Tableauib@lide d’irritation primaire cutanée du
gommage et du sérum est nul. Donc les deux forimuakasont non-irritantes et non toxiques

pour l'utilisation cutanée humaine.

6.3. Test sur la repousse de poils
Apres plusieurs jours de traitement du lapin paéeim, en I'appliquant que sur son flanc
gauche et laissant le flanc droit comme témoinyalétion de la repousse de poils est

présentée dans le tableau 17.
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Tableaul7: Résultats du test de la repousse de poils

Jours

Flanc Gauche

Flanc droit

Jour 1

Jour 2

Jour 24

Jour 31

D’apres les résultats du tableau, au deuxieme ¢mur I'application du sérum nous
remarquons que la rougeur sur le flanc gaucheimindé contrairement a celle du flanc

droit donc le sérum est apaisant. Aprés 24 jowapplication nous remarquons une repousse

de poils sur le flanc gauche contrairement au finod, une |égére repousse.

Enfin apres 31 jours, la repousse est plus aboadamtle flanc gauche que sur le flanc droit.
De ce fait, nous avons pu constater que le sérumriboe de maniere significative a la

repousse de poils.
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GEnérale



L’objectif de ce travail s’est porté sur I'extramti au soxhlet, des huiles a partir des
noyaux Ghars et Guerbai,deux variétés de dattes d’espeBdmenix Dactylifera L.la
formulation d’'un exfoliant éclaircissant et d'urrsd capillaire a partir des composants de
dattes a été réalisée. Les extraits et la fornuratnt fait I'objet de différentes
caractérisations physico-chimiques, ainsi leurd&sibiologiques.

Le screening phytochimique, a exhibé la richesssutastances de nos échantillons,
par la présence des alcaloides, des tanins etpalgshénols dans les pulpes. Aussi, la
présence des tanins, des polyphénols, des flavesiottés tris-terpénes et des saponines,
dans les poudres des noyaux. Enfin, I'existencettedoides, des flavonoides et des stérols
dans les huiles a été prouvé.

Le rendement d’extraction de I'huile de noyaux déek, est 6,65 % pour la variété
Ghars et 5,83 % pour la variét&uerbai.Donc relativement important, par rapport aux
travaux précédents.

L’évaluation des différents indices physico-chimégqua mener a des résultats en
accord avec les normes pour 'indice de réfractiemos huiles, qui est 1,46 pdbharset
1,47 pourGuerbai La valeur d’indice d’acide est de 3.66 pour llauGhars, donc elle
présente une meilleure stabilité par rapport aleh@uerbai qui affiche 68.42. D’autre part,
I'indice de peroxyde est de 10 pour I'huile Ghargd@ pour I'huile Guerbai, cela explique
qgue cette derniére soit plus oxydée. Par ailldiinslice d’iode est de 6.48 pour I'huile
Ghars et 51.87 pour I'huile Guerbai qui possed&aur d’instauration éleve, donc une huile
sensible a 'oxygene, ce qui confirme le résultatcpdent.

Les indices de saponification de nos huiles sd0.83 pour Ghars et 280.55 pour
Guerbai, ce qui explique la longueur des chaindsooges des acides constituant le corps
gras. D’autre part, I'évaluation de l'indice d’esést de 417.64 pour I'huile Ghars et 216.10
pour I'huile Guerbai, ces derniers sont plus faldee les indices de saponification, donc
nos huiles contiennent une quantité appréciableidka gras libres. Par conséquent, des
précautions de conditionnement doivent étre prigéig, de limiter leurs dénaturations
ultérieures, par la décoloration de I'huile.

L’analyse chromatographique des composés phéngligpae HPLC, a révélé la
présence de I'acide cinnamique dans la poudre SGhtd’autres substances dans les deux
poudres, que nous n'avons pas pu identifier, pamgue d’étalons standards. Par ailleurs,
'analyse HPLC a révélé I'absence de-lbcophérol dans l'huile de noyaux de dattes.
D’autre part, la Chromatographie en phase gazetB&), nous a permis de conclure que

I'huile de noyaux de datte Ghars est une huileddigilaurique.
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L’évaluation de l'activité antioxydante, par le isi@lu test de blanchissement du 3-
carotéene pour I'huile de noyaux de datte Ghagsaele test FRAP pour les poudres, a exhibé
un fort pouvoir réducteur des polyphénols, ce gur tonféere ainsi une activité antioxydante
importante. Par contre les tests anti bactériehsémélé I'absence d’inhibition des extraits
huileux, vis-a-vis de six souches. De plus, laters caroténoides est de 34.40 mg/kg pour
Ghars et 4.40mg/kg pour Guerbai et la teneur esrapihylles est de 24.63mg/kg pour Ghars
et 3.06mg/kg pour Guerbai, peut aussi expliqueiotte activité antioxydante, ainsi la
couleur prononcée de I'huile Ghars .

D’aprés les divers tests réalisés sur I'huile dganx de dattes et les formulations
obtenues, nous constatons gu’elles ne présentembagontamination vis-a-vis des milieux
de culture testés, ainsi aucune irritation cutate¥® aucun effet indésirable.

Enfin, L'exfoliant est rhéo-fluidifiant, ce qui $tifie son utilisation dans le domaine

cosmétique. De plus, le sérum capillaire a pu dmunér a la repousse de poils.

En termes de perspectives et dans le but de coenpléttravail a

I'avenir, il serait intéressant :

» D’approfondir I'étude des effets pharmacologiques Huiles de noyaux
de dattes, a savoir la repousse des poils.

» D’extraire I'huile de noyaux de dattes avec unesgeemécanique a froid
et comparer les composants, avec celle extraitaade

» D’étudier en détails la composition des huiles daeCGMS.

» Drétudier la toxicité aigle afin de déterminer zsd létale 50.

* Dosage des alcaloides.
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AWNNEXES



Annexe 1: Définition et principe des indices physico-chinng

a) Indice d’acide
Définition
L’indice d’acide est le nombre de milligrammes dihgxyde de potassium nécessaires pour
la neutralisation des acides libres contenus darggamme de corps grfis7]
Principe
Il consiste a neutraliser les acides libres pag solution alcoolique d’hydroxyde de
potassium titré.

b) Indice d’'iode
Définition
Cet indice mesure globalement le degré d’insatmmadiune matiére grasse en déterminant
le nombre de grammes d’iode se fixant sur les dmubhisons présentes dans 100g de
lipide.[17]

c) Indice de saponification
Définition
L’indice de saponification correspond au nombrarddigrammes de potasse nécessaires
pour saponifier les acides gras contenus dansamrge de matiere grasse. Cette valeur est
d’autant plus élevée que les acides gras sontilole fzoids moléculairg17]
Principe
Si I'on traite un ester par de la potasse suffisamintoncentrée et chaude, on régéneéere
suivant une réaction totale d’alcool et le sel deapsium de I'acide puis on donne naissance
a l'ester.

d) Indice de peroxyde
Définition
L'indice de peroxyde est recherché pour évaluat'de conservation d'une matiére grasse
au cours du stockage. En effet les corps gras pesiaxyder en présence d’oxygene et de
certains facteurs favorisants (UV, eau, enzyme..])[17
Principe
Il est basé sur le traitement de I'huile en solutians de I'acide acétique et duchloroforme
par une solution d’'iodure de potassium (KI), cleditrage de I'iode libéré par une solution
titrée de thiosulfate de sodium (}a0s).



e) Indice d’ester

Rappelons que l'indice d’ester d’'un corps gras lastuantité de potasse exprimé en
milligramme, nécessaire pour saponifier les acitas combinés présents dans 1g de corps
gras. [17]

f) Indice de réfraction
Définition
L’indice de réfraction d’une huile est le rappontre le sinus de I'angle d’incidence et le
sinus de I'angle de réfraction d’'un rayon luminelexlongueur d’onde déterminée passant
de l'air dans I'huile maintenue a température camst. [17]
Principe
Suivant le réfractométre utilisé, soit mesurera&ment I'angle de réfraction, soit observer
la limite de réflexion totale, I'huile étant maintee dans les conditions d’iso tropisme et de

transparence.



ANNEXLS

Annexe 2 : Spectres UV-Visible des huiles

@O REDMINOTE 8
CO Al QUAD CAMERA

Spectre UV de 'huile Ghars
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Spectre UV de I'huile Guerbai
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