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Résumé

L’objectif recherché a travers ce travail vise la contribution al'éude phytochimique, la
capacité antioxydante et anticorrosion des extraits de deux variétés de noyaux de dattes
(Degla Baidha et Deglet-Nour) de la région de Debila, El Oued. Les extraits ont été obtenus
par macération de noyaux de dattes dans : I'eau et MeOH/H20 (80:20), ce dernier a donné un

rendement plus important que les extraits agueux, et le rendement de Deglet-Nour est

supérieur acelui de Degla Baidha.

La teneur la plus élevée en polyphénols et en flavonoides a été enregistrée dans
I'extrait hydrométhanolique de noyaux de dattes de la variété Deglet-Nour avec
(4.6591 + 0.0111 g EAG/100g MS; 6.0637 + 0.085 g EQ/100g M S respectivement).

L’analyse quditative par HPLC a révélé la présence de plus de six composés

phénoliques.

La capacité antioxydante in vitro a été étudiée avec quatre méthodes différentes. Les
résultats ont révélé que tous les extraits de noyaux de dattes de |a variété Deglet-Nour ont une
meilleure capacité réductrice de Mo (V1) a Mo (V) que Degla Baidha avec des vaeurs de
TAC comprises entre 95.5605 mg Eq AA/g dextrait et 17.2709 mg Eq AA/g d'extrait. Les
valeurs de Clso dinhibition de DPPH* variaient de 0.0824 + 0.0012 &4 0.3053 + 0.0078 mg/ml,
I’extrait hydrométhanolique de Degla Baidha a donné une valeur de Clsp semblable a celle de
I'acide ascorbique. Tous les extraits enrigistrent presque la méme valeur de Clsp au test
dABTS™. Laplus grande activité de piégeage d'0;~ a été enregistré avec |'extrait aqueux de

Degla Baidha avec une valeur de Clso égale a2 0.4901 mg/ml par lavoltamétrie cyclique.

L'effet de ces quatres extraits sur la corrosion de 1’aluminium dans HCI 1N, a été
étudié en utilisant polarisation potentiodynamique et la spectroscopie dimpédance
électrochimique. Les résultats obtenus par les deux méthodes, ont confirmé une efficacité
inhibitrice élevée en milieux acides. Elle dépasse 43.97% avec les courbes de polarisation;
elle est de I’ordre de 93% par SIE.

Mots clés. Noyaux de datte, Polyphénols, Flavonoides, HPLC, capacité antioxydante,

DPPH*, Anticorrosion.



Abstract

The objective sought through this work aims to the contribution to the phytochemical
study, the antioxidant and anticorrosion capacity of extracts of two varieties of date seeds
(Degla Baidha et Deglet-Nour) from the Debila region, El Oued. The extracts were obtained
by maceration of date seeds using: water and MeOH/H20 (80:20), the latter gave a higher
yield than the agueous extracts, and the yield of Deglet-Nour is higher than Degla Baidha.

The highest total phenolic and flavonoid contents were recorded in the
hydromethanolic ~ extract of date seeds of Deglet-Nour variety  with
(4.6591 £ 0.0111 g GAE/100g MS; 6.0637 £ 0.085 g QE/100g M S respectively).

Qualitative HPLC analysis reveded the presence of more than six phenolic

compounds.

Antioxidant activity in vitro has been studied with four different methods. The results
revealed that all extracts of date seeds of Deglet-Nour variety have better Mo (V1) to Mo (V)
reducing capacity than Degla Baidha with TAC values between 95.5605 mg Eq AA/g of
extract and 17.2709 mg Eq AA/g of extract. The DPPH* inhibition 1Csp values ranged from
0.0824 + 0.0012 to 0.3053 = 0.0078 mg/ml, Degla Baidha hydromethanolic extract gave an
ICso value comparable to ascorbic acid. All the extracts recorded almost the same 1Cso value
on the ABTS™" test. The greatest 0, trapping capacity was recorded with the agueous extract
of Degla Baidha with an ICso value of 0.4901 mg / ml by cyclic voltammetry.

The effect of these four extracts on the corrosion of auminum in 1IN HCl was
investigated using potentiodynamic polarization and electrochemical impedance
spectroscopy. The results obtained by the two methods confirmed a high inhibitory efficiency
in acidic media. It exceeds 43.97% with the polarization curves; it is of the order of 93% by
EIS.

Keywords: Date seeds, Polyphenols, Flavonoids, HPLC, antioxidant capacity, DPPH?*,

anticorrosion.
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Depuis I'antiquité, les hommes ont utiliseé diverses ressources dans leur
environnement tels que les produits naturels, notamment ceux d'origine végétale afin de
traiter diverses sortes de maladies bénignes (rhume et toux), ou plus sérieuses (maaria et la
tuberculose) pour améliorer la santé humaine. C'est 1’expérience seule qui définit les vertus
thérapeutiques apai santes des plantes (Benhammou, 2011). Il est estimé gu'environ deux tiers
de la population mondiale, dont 80% de la population africaine recourent a la médecine
traditionnelle pour leurs traitement en maladies puisque les plantes médicinales qui
contiennent des principes actifs ayant une majeure partie thérapeutique (Laouni, 2014), c'est
parce qu'elles représentent une source extrémement riche et diversifiée pour la production de
composés phytochimiques avec des structures privilégiées qui sont utilisées contre certaines
mal adies complexes (Muanda, 2010).

Malgreé les remarquables progrés enregistrés au cours du vingtiéme siecle en chimie
organique de synthese, mais environ de 25% des médicaments prescrits dans les pays
industrialisés proviennent des plantes, que ce soit directement ou indirectement (Newman et
al., 2000). Parmi les plantes qui ont été testées, elles sont souvent efficaces dans les différents
modél es pharmacol ogiques, hors I'effet thérapeutique, elles seraient quasiment dépourvues de
toxicité (Gurib-Fakim, 2006). Pour cette raison la que |'attention doit étre portée sur les 85%
des plantes qui n’ont pas encore été étudiées pour sur les 300 000 especes végétales
recensées (Morel, 2011), non seulement déterminer leur propriétés phytochimiques, mais
aussi pour mieux caractériser et valoriser leur contenu en molécules bioactives qui attendent
d'étre découverts. Ces plantes représentent une immense source des composés phénoliques
tels que les acides phénoliques, les flavonoides et les flavonols...), I’extraction brute, naturel
a partir d'especes de plantes est une étape trés importante pour utiliser en médecine
traditionnelle apres 1’isolation de ces composés qui peuvent étre des ressources prolifiques de

nouveaux médicaments (Karmakar et al., 2011).

Les dommages résultants du processus oxydatif incontrélable induit par les especes
réactives oxygénées (ERO) sont considérés comme le facteur principal des dégénérescences
cellulaires entrainant de différents états pathologiques tels gu'Alzheimer et le cancer. Les
dommages causés par |es oxydants (radicaux libres) peuvent étre retardés ou limités, tout au
moins en partie, par I'action de molécules dites antioxydantes (Benhammou, 2011). D’une
manicre générale, le risque est aggravé avec 1’accumulation de ces molécules oxydatives
dans I’organisme, et I'antioxydant peut entrer avec un radical en compétition pour éviter la

réaction radicalaire en s’oxydant lui-méme plus rapidement (Chaaban, 2017). Les
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antioxydants de source naturelle peuvent protéger le corps humain sans effets secondaires
contre les divers maladies causées par les radicaux libres, par contre les antioxydants
synthétiques tels que le butylhydroxytoluene (BHT) et e butylhydroxyanisole (BHA) peuvent
provoguer un potentiel de risque et de toxicité pour la santé humaine (Amari, 2015). Cette
raison semble justifier I'intéré de la recherche de molécules bioactives naturelles ces

derniéres années.

Les composes phénoliques sont des métabolites secondaires et 1'un des plus important
groupe de composés largement distribués dans les plantes, avec au moins 10000 structures
différentes des flavonoides (classe des polyphénols) sont actuellement connues dans le régne
végétal (Mahfoudi, 2018). Ces composés jouent un bon réle dinhibiteur lutte contre les
radicaux libres, donc une bonne activité antioxydante et auss pourraient avoir diverses
applications thérapeutiques comme anti-allergenes, antiarthritiques, anticancérogenes,
antidiabétiques, anti-hypertensifs, anti-inflammatoires et antimicrobiens (Chacar, 2018).

Bien que l'action anticorrosion soit bonne de nombreux composés synthétiques, la
majorité de ces molécules sont hautement toxiques pour les étres vivants et |'environnement
(Ostovari et a., 2009). Plusieurs recherches, montrent que I'utilisation des extraits de plantes
pour empécher ou retarder la corrosion des métaux et leur donne une protection avec des taux
defficacité élevés dans les différents milieux corrosifs (acide, basique et neutre), ce qui peut
nous ouvrir de nouvelles perspectives au domaine de la corrosion en remplacant les produits
chimiques toxiques par des substances naturelles peu colteux et non dangereuses (Khoudali et
a., 2014).

L'Algérie est considérée comme I'un des principaux pays producteurs de dattes. La
majeure partie éant consommée localement. Les noyaux de datte qui représentent un
rendement relativement élevé sont considérés dans la plupart des cas comme des déchets.
D'apres nos connaissances, |'analyse phytochimique et antioxydant sur les noyaux de datte de
la region d'Oued Souf n'ont fait I'objet d'aucune éude antérieure. Vu gue I'importance du
palmier dattier dans 1’écosystéme oasien et surtout des régions du Sud-est d'Algérie, dans le
présent travail nous visons a dexploiter et d'éudier les potentialités économiques et

médi cinal es possibles de noyaux de datte.

Ce travail est axé vers la quantification de composés phénoliques (polyphénols et
flavonoides) et la déermination de la composition chimique des polyphénoles par

chromatographie liquide a haute performance (HPLC) des extraits agueux et
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hydrométhanoliques de noyaux de deux variétés (Degla Baidha et Deglet Nour) et leur
activité antioxydante et anticorrosion.

Ce manuscrit est subdivisé en deux grandes parties (bibliographigue et expérimentale),
chague partie comporte deux chapitres. Le premier chapitre comporte un rappel des
principales données bibliographiques et présentation botanique de Phoenix dactylifera L, ains
que, les dattes, les noyaux et de ses congtituants. Le deuxieme chapitre présente un apercu
général sur les polyphénols ainsi que quelques travaux phytochimiques et biologiques
des principes actifs contenus dans les noyaux des dattes et leur effets thérapeutiques. Le
troisiéme chapitre concerne les travaux personnels expérimentaux, les principal es méthodes et
les conditions expérimentales appropriées ayant été utilisées pour mener cette éude. Le
quatrieme chapitre a éé consacré a la présentation des résultats phytochimiques de la
préparation des extraits aqueux et hydrométhanoliques de noyaux de dattes de deux variétés
sélectionnées, la quantification des composés phénoliques et flavonoides, la quantification des
composés phénoliques par chromatographie liquide a haute performance (HPLC), les

résultats d'évaluation de la capacité antioxydante et anticorrosion des différents extraits.

Au terme de ce manuscrit, une conclusion générale récapitulera les principaux

résultats obtenus durant ce travail ainsi que les différentes perspectives envisageabl es.

Page | 3



Références
Amari NO. (2015). Etude Phytochimique, Potentiel Antioxydant et Activité antifongique de

Thymelaea hirsuta (Cas des dermatophytes). These de doctorat. Université Abdelhamid Ibn
Badis, Mostaganem.

Benhammou N. (2011). Activité antioxydante des extraits des composes phénoliques de dix
plantes médicinales de 1’Ouest et du Sud-Ouest Algérien. Thése de doctorat. Université
Aboubakr Belkaid, Tlemcen.

Chaaban H. (2017). Etude cinétique et modélisation des effets des traitements thermiques et
de I'environnement physico-chimique sur la dégradation et |'activité antioxydante des
flavonoides. Thése de doctorat. Université de Lorraine.

Chacar S. (2018). Effet des composés phénoliques sur le vieillissement cardiaque et rénal:
étude expérimentale chez le rat. These de doctorat. Université de Poitiers.

Gurib-Fakim A. (2006). Medicinal plants. Traditions of yesterday and drugs of tomorrow.
Molecular Aspects of Medicine, 27: 1-93.

Karmakar I, Dolai N, Saha P, Sarkar N, Bala A et Kanti P.(2011). Scavenging
activity of Curcuma caesia rhizome against reactive oxygen and nitrogen species.
Orient Pharmacol ogy Experimental medicine, 11: 221-228.

Khoudali S, Essaqui A, Zertoubi M, Azzi M et Benaissa M. (2014). Study of antioxidant
activity and anticorrosion action of the methanol extract of dwarf pam leaves (Chamaerops
humilis L.) from morocco. Journal of Materials and Environmental Science, 5(3): 887-898.

Laouini SE. (2014). Etude phytochimique et activité biologique d'extrait de des feuilles de
Phoenix dactylifera L dans la région du Sud d'Algérie (la région d'Oued Souf). Thése de
doctorat. Université Mohamed Khider, Biskra.

Mahfoudi R. (2018). Contribution a I’étude de la relation structure-activité antioxydante des
flavonoides synthétisés. These de doctorat. Université Amar Telidji de Laghouat.

Morel S. (2011). Etude phytochimique et évaluation biologique de Derris ferruginea Benth.
(Fabaceage). These de doctorat, Université d'Angers.

Muanda FN. (2010). Identification de polyphénols, évaluation de leur activité antioxydante
et éude de leurs propriétés biologiques. Thése de doctorat. Ecole doctorde SESAMES
Université Paul Verlaine-Metz.

Newman D J, Cragg GM et Snader KM. (2000). The influence of natural products upon
drug discovery. Natural Product Report, 17: 215-234.

Ostovari A, Hoseinieh SM, Peikari M, Shadizadeh SR et Hashemi SJ. (2009). Corrosion
inhibition of mild steel in 1 M HCI solution by henna extract: A comparative study of the
inhibition by henna and its constituents (Lawsone, Gallic acid, a-d-Glucose and Tannic acid).
Corrosion Science, 51(9): 935-1949.

Page | 4



Revue
Bibliographigue



Chapitrel:
Geéneralitessur le
palmier dattier,
les dattes et
noyaux



Chapitrel

|.1. Lepalmier dattier
[.1.1. Généralités

Le pamier dattier (Phoenix dactylifera L.) est I'une des plus anciennes espéces
végétales cultivées par I’homme dans la Moyen-Orient, Afrique du Nord, régions d’Amérique
du Sud, Sud de I’Europe et Asie du Sud-Ouest (Benchelah et Maka, 2006; Lim, 2012).

Le dattier un arbre d'un grand intérét et constitue également la culture principale a la
fois traditionnelle et moderne de I'agriculture au Sahara algérien. En reconnaissance de sa
grande importance et de son role vital, le dattier est appelé I’arbre de vie (Nixon, 1951), le
pain du désert (Simon, 1978) et I’arbre sacré (Porter, 1993).

C’est un arbre probablement originaire du golfe persique. C’est une espece dioique,
monocotylédone, appartenant a une grande famille d’arbres a palmes et produisant des dattes

(Peyron, 2000; Mazoyer 2002).

Le pamier dattier est dénommé Phoenix dactylifera L. par Linné en 1754 (Munier,
1973). Phoenix dactylifera L., provient du mot "Phoenix” qui signifie dattier chez les
phéniciens, et "dactylifera” dérive du terme grec "dactulos” signifiant doigt, allusion faite ala
forme du fruit (Djerbi, 1994).

I.1.2. Classification botanique

Le palmier dattier appartient a la famille d’Arecaceae (Palmaceae) et comprend 200
genres et plus que 2000 espéces (Diaz et a., 2003). Le genre Phoenix comporte au moins
douze espéces, la plus connue est I’espece Phoenix dactylifera L. (Figure 1.1). La
classification du palmier dattier dans le régne végétal est rappelée ci-dessous
(Malhi et al., 2014):

e Reégne: Plantae

e Sous-regne: Tracheobionta
e Division: Magnoliophyta

e Classe: Liliopsida

e Sous-Classe: Arecidae

e Ordre: Arecales

e Famille: Arecaceae

e Genre: Phoenix

e Espéce: Phoenix dactylifera L. Figurel.l: Palmier dattier (Phoenix dactylifera L.)
(Baligaet al., 2011)
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Chapitrel

[.1.3. Morphologie du palmier dattier

Le palmier dattier est un arbre de tres grande taille & pseudo tronc unique, terminé par
une couronne de feuilles a ’aisselle desquelles se mettent en place des inflorescences
ramifiées (Gros-Balthazard, 2008). Sa hauteur généradement entre 15 et 25 métres et peut
atteindre parfois les 30 métres (Almi, 2018) et la durée de vie dépasser 100 ans (Seelig, 1974).

Le palmier dattier dispose d’un systéme radiculaire, stipe, des palmes et des organes florauix
(Figurel.2).

Figurel.2: Morphologie du palmier dattier (Munier, 1973)
Page | 6



Chapitrel

1.1.3.1. Lesystemeracinaire

Le systeme racinaire du palmier est dense de type fasciculé, tres développé, formé de
plusieurs types de racines se ramifient peu dont le diametre ne dépasse pas 1,5 cm (Sedra,

2003) et la profondeur peut atteindre 20 m surtout lorsque la nappe phréatique est profonde.
Le systéme racinaire présente quatre zones d’enracinement :

- Zone 1 (Racines respiratoires): locaisée au pied du dattier a moins de 0,2 m de
profondeur. Ces racines jouent un role respiratoire grace aux agriféres ou lenticelles qui

permettent des échanges gazeux avec 1’air de I’atmosphere du sol (Bouguedoura, 1991).

- Zone 2 (Racines de nutrition): elles constituent la plus forte proportion de racines
du systeme racinaire. Elles se développement de fagon plus profonde et plus étendue
horizontalement, entre 0,20 m a1 m (Daher, 2010).

- Zone 3 (lesracines d'absor ption): elles sont les racines de profondeur del ma2 m
ayant pour fonction de chercher I’eau. Son importance réside dans le systéme racinaire selon

le mode de culture et le niveau phréatique (Ahmed, 2015).

- Zone 4 (les racines pivotantes): du fait de son caractére phréatophile, le palmier
plonge ses racines pivotantes a plus de 18 metres. Dans le cas d’une nappe peu profonde
(nappe perchée), il est difficile de différencier ces racines pivotantes des racines d’absorption.
Ces racines ont €galement un role d’ancrage (Ahmed, 2015).

1.1.3.2. Lestipe

Le stipe (tige ou tronc) ; cylindrique, non ramifié, lignifié et de couleur marron brun
d'une hauteur peut atteindre plus de 30 métres et recouvert a sa surface par la base des pames
coupées ‘cornafs’, recouvertes a leur tour par un fibrillum ‘lif’ qui proteégent le tronc des

animaux et des insectes et réduisent en outre la perte d'eau (Akasha, 2014).
1.1.3.3. Les palmes

Les palmes (feuilles ; djérid) ; pennées, longues de 2 a 6 m, durée de vieentre 3 a7
ans (Achoura, 2013), forment la couronne du palmier dattier au sommet du stipe (Munier,
1973). Leur nombre varie de 50 a 200 palmes (Ben Chenouf, 1971), pour un palmier adulte en
bonne végétation, il produit trois sortes de feuilles au cours de sa vie : juvéniles, semi
juvéniles et adultes (Bouguedoura, 1991). Une palme adulte comporte quatre parties: la partie
pétiolaire, le rachis, la partie épineuse et 1a partie pennée (Munier, 1973).
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Chapitrel

[.1.3.4. Lesorganes floraux

D’aprés Peyron (2000), le palmier dattier est un arbre dioique. Les sexes étant séparés,
les organes de reproduction sont composés pieds maes donnant du pollen et femelles
produisant des fruits. Les fleurs sont portées par des pédicelles, ou des épillets qui sont a leur
tour sont portés par un axe charnu, la hampe ou spadice. L’ensemble est enveloppé dans une

grande bractée membraneuse close, la spathe.
1.1.3.4.1. Lesfleursfemelles

Elles sont globulaires, d'un diamétre de 3 a 4 mm ; formée de trois sépales soudeés.
Une corolle formée de trois pétales ovales et arrondies et six étamines avortées (Sedra, 2003).
Le gynécée comprend trois carpelles indépendants a un seul ovule (Laouini, 2014). Au
moment de la pollinisation, un seul ovule est fécondé, ce qui aboutit au développement d'un
seul carpelle. Les autres ovules avortent et tombent aprés la pollinisation (Munier, 1973). La

sortie des fleurs «Talda» a partir delafin Janvier (Amorsi, 1975).
1.1.3.4.2. Lesfleurs méles

De forme allongée et est constituée d'un calice court, de trois sépales soudés et d'une
corolle formée de trois pétales et de six étamines. Les fleurs méles sont généralement, de
couleur blanc créme, a odeur caractéristique de pate de pain (Sedra, 2003). Apres 1’éclatement
de la spathe méle (fin Janvier), la fleur laisse échapper un pollen (Achoura et Belhamra,
2010).

I.1.4. Cycle de développement

Le palmier dattier généralement comporte quatre phases de développement
(Belaroussi, 2019) :

- Phase 1 (Phase jeune) : Croissance et de développement, cette phase dure entre5a7

années de la plantation jusqu’aux premicres productions.

- Phase 2 (Phase juvénile) : Période d’entrée en production, I’age du dattier est situé

autour de 30 ans.

- Phase 3 (Phase adulte) : Début de décroissance de production, autour de 60 ans

d’age.

- Phase 4 (Phase de sénescence) : Chute de la production, a partir de 80 ans et plus.
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[.1.5. Intérét et importance du palmier dattier

Pour les régions chaudes et arides du globe, le pamier dattier présente un intérét

agro-écologique, thérapeutique, culturel et économique majeur.
Intérét agro-écologique

Le palmier dattier est 1’arbre providence et le pilier des écosystemes oasiens
(Toutain, 1979). 11 s’est adapté aux conditions extrémes des régions chaudes et arides du
globe désertiques ou il croit, ce qu'on exprime par |'adage « le palmier vit le pied dans 1’eau et
la téte au feu du soleil» (Selmani, 2018). Ou il est considéré comme un symbole de vie
du désert enraison de satolérance a des températures élevées, a la sécheresse, alafable
des ressources hydriques et a la salinité, pousse la ou d’autres espéces ne peuvent se
développer (El-Juhany,2010). En outre, sa présence dans ces régions crée en dessous de lui un
microclimat autorisant le développement d'autres cultures, atténuation de 1’ensoleillement,
protection vis-a-vis des vents violents et le maintien d'un certain degré d'humidité (Toutain,
1979). De plus, il protége les diverses formes de vie animale qui maintiennent leur survie
(Laouini, 2014).

Intéré économique

Le palmier dattier est un arbre parmi les plus utiles dans |'économie agricole. Il fournit
aux oasiens une gamme trés large de produits vitaux. En effet, toutes ses parties sont

valorisées.

- Les dattes sont consommées soit fraiche ou séchée et peuvent étre utilisées pour
I’élaboration de nombreux produits alimentaires parmi lesquels la péte de dattes (Espiard,
2002), le sirop, la confiture, le sucre, le miel, I'alcool, le vinaigre, la farine ou utilisées comme
une source de bioéthanol (Chibane, 2008).

- Les noyaux de datte sont concassés pour étre donnés aux animaux ou faire un
succédaneé de café (Habib et 1brahim, 2009).

- Les pames seches utilisées comme cl6tures et brises vent pour les champs agricoles,
dans la confection de couffins, éventails, nattes et chapeaux traditionnels et peuvent méme

servir d'industrie de papier ou bien de chauffage (Kachmoula, 1982).

- Le tronc fournit le bois de chauffage et d’ceuvre (Daher, 2010).
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- La séve qui s’écoule apres l'incision du tronc est utilisée comme boisson appelée le

vin de pame (lagmi) qui peut étre bu frais ou fermenté (Chehma et Longo, 2001).
Intérét culturel

Le palmier dattier est fréquemment mentionné plus de 20 fois dans le Coran
<« g IS S 00 oo S 5 ALl 3 162 585 ol il gk 520K Mgl Bl Sl ) i K S5
3R e@ﬂ Gl JERY A & yians L) oML o K K] 5 Ll b g sy & Lelial 453k 5,208,
(Sourate Ibrahim-Verset 24-25), ainsi que mentionner dans d'autres religions monothéistes.

Le pamier dattier a bénéficié aupres de générations successives, de beaucoup
d'admiration et de louanges. Il est I’ami sincére de I’homme, son allié de tout le temps lorsque
tous les autres végétaux s’éclipsent devant I’immense agressivité de la nature. Le pamier
dattier demeure un don du ciel et ses fruits bénis sont la denrée la plus convoitée par les

musulmans apres jedine pour son caractére sacré ainsi que pour savaleur nutritionnelle.

Depuis I’Antiquité, le palmier dattier est sans conteste I'un des supports les plus
importants du symbolisme et les plus représentés (Michel-Dansac et Caubet, 2013). Il est

I'image naturelle de laforce, de la solidité et de la victoire. Le palmier est 1’identité oasienne.
Intérét thérapeutique

Outre sa valeur nutritionnelle des parties de pamier, le pamier dattier offre une

gamme de traitements expl oités par la population saharienne, a savoir :

- Les dattes permettent de lutter contre 1’anémie et les déminéralisations et pourraient
soigner les hémorroides, les constipations et les troubles intestinaux (Benchelah et Maka,
2008).

- Les suspensions de pollen sont utilisées pour le traitement des problémes de
I’infertilité masculine (Bahmanpour et al., 2006).

- Le sirop (robb) est utilise comme camant pour les maladies nerveuses et les

affections bronchopulmonaires (Laouini, 2014).

- Les noyaux de dattes sont utilisés comme traitement naturels des calculs et ses huiles

essentielles traitent |e rhumatisme articulaire (Sayah, 2018).
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[.1.6. Le palmier dattier en Algérie

En Algérie, le pamier dattier est établi dans de nombreuses oasis réparties dans le sud
du pays ou le climat est chaud et sec (zone saharienne). C'est I'un des plus importants pays qui
a de grandes étendues de culture du palmier dattier avec plus que 166 900 ha qui représentent
plus de 18.6 millions de palmiers (Almi, 2018). Ce grand espace I'a classé au sixiéme rang

mondial et au premier rang dans le Maghreb (Laouni, 2014).

Selon la géographie de 1’Algérie, il est possible de décrire les principales régions de

culture du palmier dattier (Bouguedoura et al., 2015):

- Dans les contreforts des montagnes de I'Atlas, qui margue I'entrée du Sahara (K sour
OuledNail, Zibans et Aures).

- Dans l'est, Zibans (Biskra), Oued righ, Oued Souf (EI Oued) et le bassin d’Ouargla.

- Dans|'Ouest, la Saoura (Béni Abbés), le Touat (Adrar), le Gourara (Timimoun), €t le
Tidikelt (Reggane).

- Au centre, El Goléa, le M'zab (Ghardaia) et Laghouat.

14
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Figurel.3: Carte dAlgérie indiquant |es différentes zones de culture de palmiers dattiers; en
rouge sont ceux infestés par Bayoud, ceux en vert qui ne sont pasinfestés
(Bouguedoura et al., 2015)
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|.2. Lesdattes

[.2.1. Morphologie

La datte, fruit du dattier, est une baie, généralement de forme cylindrique oblongue et
tres polymorphe. Elle est composée de partie non comestible est une seule graine (noyau)
ayant une consistance dure entouré de partie charnue comestible est un mésocarpe (pulpe ou
chair) (Figure1.4) (El Houmaizi, 2002).

[.2.1.1. La partie comestible (pulpe)
La partie comestible de la datte est constituée de:
- Un épicarpe ou enveloppe cellulosique fine dénommée peal.

- Un mésocarpe généralement charnu de consistance variable selon sa teneur en sucre

et de couleur soutenue.

- Un endocarpe de teinte plus claire et de texture fibreuse. Parfois réduit a une

membrane parcheminée entourant la graine (Espiard, 2002).
[.2.1.2. La partie non comestible (noyau)

Le noyau est de forme alongée, plus au moins volumineuse, lisse ou pourvue de
protubérances latérales en arétes ou en ailettes, avec un sillon ventral assez profond et un
embryon dorsal, sa consistance est dure et cornée. Elle possede un albumen (endosperme) dur
et corné¢ dont ’embryon dorsal est toujours trés petit par rapport a 1’albumen (2 a 3 mm)

(Darleen et al., 1985).

mesocarpe — — — - Graine ou noyau

endocarpe

»n _ _ __ _ _  pecrianthe

Epicarpe (peau) Coupe d>une datte

Noyau de profil et de
dos
sillon tezument

E}/-g; IA o albumen

cembryon :

. sillon Coupe du noyau

Figurel.4: Fruit et graine du dattier (Munier, 1973)
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|.2.2. Stades de maturité des dattes

Les fleurs fécondées, a la nouaison, donnent un fruit (datte) qui évolue a travers cing
stades de maturation en changeant de taille, de couleur, d’aspect et de consistance, chaque
stade de maturité correspond a une appellation particuliére: Hanabauk, Kimri, Khalal, Rutab
et Tamr (Figure 1.5) (Dowson et Aten, 1963; Munier, 1973; Ahmed et al., 1995; Al-Shahib et
Marshall, 2003; Fadel et a., 2006). Les dattes deviennent comestibles au cours des trois
derniéres étapes jusqu’au stade de Tmar ou le fruit est mdr en raison d'une augmentation de la

douceur et I’amélioration de la tendresse de la chair.
Les différents stades intermédiaires peuvent étre définis comme suit :
Stade 1 (Loulou) :

Ce stade qui suit immeédiatement la fécondation, il dure environ cing semaines et se

termine par la chute des deux carpelles non fécondés. A ce stade, 1’évolution du fruit est tres

lente (Eltayeb et al., 1999; Mortazavi et a., 2010).
Stade 2 (Kh’lal) :

Ce stade le plus long et dure neuf & quatorze semaines. La croissance et un
grossissement du fruit est rapide (Morton, 1987). La datte se caractérise par la couleur verte,

une augmentation rapide du poids et de lataille et golt amer (Hui, 2006).
Stade 3 (B’sser) :

Ce stade se caractérise par une évolution lente au poids du fruit et dure six semaines,
au cours duquel, la couleur du fruit passe du vert au jaune clair, puis vire au jaune, au rouge
ou rose selon les variétés. Le fruit dans cette phase dur et caractérisé par I'accumulation de
sucres et une diminution de lateneur en eau (Ahmed et al., 1995; Fadel et al., 2006).

Stade 4 (Martouba) :

Ce stade est |e stade de maturation et dure de deux a quatre semaines. La peau du fruit

passe par un brun presgue noir (Dowson et a., 1963; Baigaet al., 2011).
Stade4 (T'mar) :

Ce stade est la derniére étape de maturation et le fruit apparait déshydraté en raison de
la perte d'une quantité importante d'eau, ce qui donne un rapport sucre/eau élevé (Munier,
1973).
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OO0 ®

Loulou Kh’lal B’sser Martouba T’mar

Figurel.5: Différents stades de maturation de la datte (Karima et al., 2021)
[.2.3. Classification des dattes

D’aprés la consistance, les dattes sont classées en trois catégories : molles, demi
molles et séches (Benchelah et Maka, 2006).

- Dattes molles: elles sont caractérisées par une pulpe tres aqueuse, renfermant plus

de 30 % d’eau et la plupart a sucres réducteurs telle que : Ghars, Litima.

- Dattes demi-molles: elles sont caractérisées par un teneur en eau est moins
importante, de 20 a 30% d’humidité pour devenir dans une phase intermédiaire entre séche et

molletelle que : Deglet-Nour, Hamraia.

- Dattes seches : elles sont dures, leur pulpe est naturellement séche, avec moins de

20% d’humidité telle que : Degla Baidha, Meche-Degla
[.2.4. Composition biochimique des dattes
I.2.4.1. Composition biochimique de la partie comestible (Pulpe)

- L'eau : lateneur en eau est en fonction des variétés de dattes, du stade de maturation
et du climat. Elle varie entre 7.2 et 50.4% du poids de la chair (Al-Farsi et Lee, 2008 ;
Shamim et d., 2013; Al- Harras et al., 2014).

- Les sucres: la pulpe (péte) des dattes est riche en sucres facilement assimilables en
forte proportion représentant 70% du poids de la pul pe (le glucose principalement, saccharose
et le fructose) (Acourene et Tama, 1997; Estanove, 1990; Mabood et a., 2015).

- Lesfibres: ladatte est riche en fibres alimentaires : pectine, cellulose, hémicellulose
et lalignine, elle en apporte une teneur importante qui varie de 3.57 a 10.9g/100g du poids sec
(Elleuch et al., 2008; Ali et al., 2009; Ahmed et al., 2013; Ammar et al., 2014).
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- Les protéines: la datte renferme une faible quantité de protéines. Leur taux varie
entre 2 &2.2% du poids sec (Parvin et a., 2015). La datte est caractérisée par la présence des
acides aminés suivants: acide aspartique, aanine, arginine, cystéine, histidine, méthionine et
serine (Bacha et al., 1987; Favier et al., 1995; Al-Fars et Lee, 2008; Sulieman et al., 2012,
Assirey, 2015; Hamad et a., 2015).

- Leslipides: ladatte est caractérisée par une faible teneur en lipides. Leur teneur est
2.9 % du poidsfrais (El-Sohaimy et a., 2010).

- Les vitamines: la datte est riche en vitamines comme |'acide folique, la niacine, la
riboflavine et la thiamine (Favier et a., 1995; Saafi et a., 2008; Al-Farsi et Lee, 2008;
El-Sohaimy, 2010; Abdu, 2011; Agboola et Adejumo, 2013).

- Les ééments minéraux : la datte est I’un des fruits les plus riches en éléments
minéraux essentiellement le calcium, le fer, le magnésium, le manganese, le zinc, le cuivre et
le potassium. (Ismail et al., 2006; Sahari et a., 2007; Al-Fars et Lee, 2008; Benchelah et
Maka, 2008; Mrabet et al., 2008; Habib et brahim, 2009; Al Juhaimi et a., 2014; Thouri et a.,
2017).

[.2.4.2. Composition biochimique de la partie non comestible (Noyau)

- L'eau : le noyau de datte renferme une faible teneur en eau avec une moyenne
d’environ 6,46% (Munier, 1973).

- Lessucres: lateneur en sucres totaux dans le noyau de datte est trés faible qui varie
de 1.97 a 3.93 g/kg (le glucose principalement, fructose, raffinose, stachyose, sucrose et
gaactose) (Al Juhaimi et a., 2012).

- Lesfibres: le noyau de datte est riche en fibres, il en apporte 15.84 a4 19.9g/100g du
poids sec (Bouhlali et a., 2015).

- Les protéines: le noyau de datte renferme une faible quantité de protéines. Leur
taux varie entre 2.29 4 5.4 g/100g du poids sec (Al-Fars et al., 2007).

- Leslipides: ladatte est caractérisée par une faible teneur en lipides. Leur teneur est
comprise entre 5.66 et 6.97 % du poids frais (Bouhlali et al., 2015).

- Les déments minéraux : le noyau de datte renferme une faible quantité d'ééments
minéraux essentiellement calcium, magnésium, potassium, zinc, cuivre et manganese (Al
Juhaimi et al., 2012; Bouhlali et a., 2015; Thouri et a., 2017; Bijami et al.2020).
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[.2.5. Variétésdes dattesen Algérieet leur distribution

Dans le Sahara Algérien, le palmier dattier constitue I'une des plus principal es sources
de vie de la population et le pivot de 1’agriculture. L’ Algérie renferme une richesse importante
du palmier dattier avec plus de 940 cultivars (Tableau |.1) (Bouguedoura et al., 2015), chacun
bien adapté a des types de sol, de température et d'humidité différents. Chaque région a ses
dattes de prédilection et les noms vernaculaires locaux, tres souvent, un nom berbere pour le

fruit relatif a un emplacement géographique (Benaceur, 2019).

Les cultivars different par vaeur nutritionnelle, forme, qualités gustatives,
productivité, durée de stockage, valeur marchande et leur résistance a la sécheresse et aux
mal adies (Bouguedoura et al., 2015).
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Tableau |.1: Les différents cultivars des trois zones a gériennes de palmiers dattiers (Bouguedoura et al.,2015)

Lazone | Région | Localisation Nombredes Noms des cultivarsidentifiés
cultivarssignalés
Est Zibans Biskra 9/140 Arechti, DeglaBeida, Deglet Noor, Ghars,Ghazi, Mech Degla, Tantboucht, Tinicine,
Zoggar Moggar
Oued El Oued, 37/70 Arechti, DeglaBeida, Deglet Noor, Ghars, Ghazi, Mech Degla, Tantboucht, Tinicine,
Souf | El Meghaier, Zoggar
Djamaa Moggar, Halimi-Halwa (Halwaya), Kesba, Khodri, Loulou, Masri-okrya, Tachelilt,
Tacherwint, Tachlikt, Takermust, Takhedrayt, Tantbucht, Taoudent, Tarmount,
Zaghraya,
Zehdi, Deglet Noor, Ghars, Takermoust, Tandlit
Oued El Arfiane, 22/200 Aliyane, Beidh H’'mam, Bentgbala, Bouldjib, Degla Beida, Deglet G’rara, Deglet
Righ Ouargla, Mechta,
Touggourt Dguel El Hadj, El Caber, El Kid, Ghars-Halwa, Hamraya, Tafezwin, Akermoust,
Tanetboucht, Tanslit, Taoudanet, Tawragha, Tazegakht, Tinicine
Aures Khenchela 3/220 Buzrur, ‘Alig, Buhles, Mech Degla, Tanghimen, Tabanist, Khadaji
Tassili Batna 3/180
Centre | M’zab Ghardaia, 26/140 Tamezouaret, Tanaguarout, Tanetboucht, Tawragha, Tazerzayt, Tazizawt, Timdjou-
Berriane, hart, Timedwel, Tinnaser, Tissibi, Adham Bent Q’bala, Ajujil, Baydir, Bent Q’bala,
Guerrara, Bouarous, Chikh, Degla Beida, Deglet Noor, Gachouch, Ghars, Naser Ou Salah,
Zelfana Oucht, Sab’a Bedraa, Taddela (El Dala), Tademamt, Tafezwin, Tagerbucht
(Akerbouch)
Ouest Touat Adrar, 8/190 Bamekhlouf, Feggus, Hmira, Ouarglia, Tagerbucht, Takerbucht Beida, Takerbucht
Timimoun Hamra,
Tagerbucht Safra
Saoura Bechar, 14/80 Adham Boula, Adham Tirnou, Adhamet El Rob, Cherka, Deglet Talmine, Feggus,
Béni Abbes Hmira,
Hartan, Kenta, Khomira, M’charet, Tagerbucht, Timliha, Tinnaser
Tidikelt 4/60 Tgazza, Tagerbucht, Cheddakh, Agaz
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[.2.6. Statistiques de production et économie

La production de dattes en Algérie varie chague année en fonction de plusieurs
facteurs, principalement les conditions climatiques, le cycle aterné et la région de culture du
palmier dattier et en fonction de |I'augmentation la superficie agricole. La production dattier de
I'Algérie est passee de 365616 tonnes en début du nouveau millénaire a 1094700 tonnes en

2018, (FOA, 2018) dont une augmentation presgue de troisfois.

En 2018, le classement de 1’Algérie dans la liste de top 10 des producteurs a été
amélioré avec la quatriéme position apres I’Egypte (1562171 tonnes), 1’Arabie Saoudite

(1302859 tonnes) et I’Iran (1204158 tonnes) (FAO, 2018).

Les statistiques montrent que plus de 76% de la production nationale des dattes en
Algérie est essentiellement concentrée dans le sud-est du pays, notamment Biskra qui occupe
la premiere place avec 31%, El Oued et Ouargla avec 27% et 18% respectivement
(Bouguedoura et al.,2015).
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Figure.6: Production de dattes en Algérie (2000-2018) (FAO. Stat, 2018)
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I1.1. Généralités sur les composés phénoliques

L es composés phénoliques également denommés les polyphénols, sont des métabolites
secondaires largement répandues dans |e régne vegeétal (Bruneton, 1993). On les retrouve dans
toutes les parties des plantes, depuis les racines jusqu’aux fruits, et ils font donc partie

intégrante du systéme alimentaire (Rezaire, 2012).

Avec plus de 8000 composés isolés et identifiés, ils constituent une tres grande famille
de composés qui résultent biogénétiquement de deux grandes voix synthétiques: la voie
shikimate et lavoie acétate (Lugasi et al., 2003).

Ces composés n’exercent pas de fonction directe au niveau des activités

fondamentales de 1’organisme végétal, comme la croissance ou la reproduction (Guignard,

1996).
[1.2. Structure et classification des composés phénoliques

Les composés phénoliques sont des molécules possédant au moins un cycle
aromatique a 6 carbones et portant d’un nombre variable de fonctions hydroxyles (OH)
(Hennebelle et al., 2004).

Ils se subdivisent sur le plan structurel, en fonction de la nature chimique des groupes
fonctionnels et les modifications sur squelette de base, les composés phénoliques se
caractérisent par une grande diversité alant de molécules phénoliques ssmples de bas
poids moléculaire et simple structure a des composés hautement polymeérisés (Balasundram
et al., 2006).

Lalarge variété de polyphénols peut étre classée et divisée en différentes classes dont
la structure chimique peut étre répartie en deux grands groupes, les flavonoides et les
non-flavonoides (Ignat et a., 2011).

I1.2.1. Les composés non-flavonoides

Dans la littérature, les composés non-flavonoides peuvent étre classes selon leur
structure chimique dans | es groupes suivants : les acides phénols et les stilbenes.
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[1.2.1.1. Les acides phénoliques

Le terme d’acide phénol peut s’appliquer a tous les composés organiques possedant au
moins un groupement carboxylique et un hydroxyle phénolique (Bruneton, 1999). lls
consistent en deux sous-groupes : les acides hydroxybenzoiques et les acides

hydroxycinnamiques.
11.2.1.2. Les stilbenes

L es stilbénes contiennent au minium deux noyaux aromatiques reliés entre eux par une
double liaison, ce qui forme un systeme conjugué. Ce systeme confére une grande réactivité

due a la délocalisation des électrons = sur la totalité de la molécule (Belkheiri, 2010).
[1.2.2. Les composeés flavonoides

Les composés flavonoides forment une grande famille des composés phénoliques dans
les plantes. Ces molécules possedent un squelette de base a quinze atomes de carbones qui
sont arrangés a une configuration C6-C3-C6, formeé de deux cycles aromatiques en C6 (A et
B) reliés par une chaine de trois atomes de carbone. Le chainon propyle C3 peut étre complété
par une fonction éther formant ainsi un hétérocycle central, appelé cycle C. (Heim et d.,
2002).

Les flavonoides sont divisés en plusieurs classes de molécules, dont les plus
importantes sont les anthocyanidines, les flavan-3-als, les flavanones, les isoflavones, les

flavonols et |es flavones.
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Figurell.l: Laclassification, les structures chimiques et les nomenclatures des composés phénoliques (Chacar, 2018)
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I1.3. Les composés phénoliques bioactives des noyaux

Les noyaux de dattes sont riche en composés phénoliqgues comme les acides
phénoliques et les flavonoides (Al-Farsi et Lee, 2008; Messaoudi et al., 2013; EI-Mergawi et
al., 2016; El-Rahman et Al-Mulhem, 2017; Bijami et a., 2020; Hmidani et al., 2020).

Hmidani et al. (2020) ont signaé que le rapport et les concentrations de ces
congtituants sont liés a de nombreux facteurs, comme: la variété, les conditions de croissance,
la disponibilité en eau, les maladies, la saison de maturité, les temps de récolte, 1’origine
géographique, la fertilité du sol, la température, les conditions de stockage et le temps
d’exposition au soleil ainsi que le systéme d'extraction et la méthode d'analyse.

Les noyaux des dattes constituent une source riche en polyphénols reconnus par leur
pouvoir antioxydant puissant et impliqué dans des réles nutritionnels et préventifs des
maladies liées au stress oxydant qui pourraient potentiellement étre utilisés dans la
formulation alimentaire (Juhaimi et al., 2012).

[1.3.1. Lesacides phénaliques

Les acides phénoliques constituent 1’'une des principales classes des composés

phénoliques présents dans les noyaux des dattes.
Les noyaux sont riches en acides phénoliques, on trouve l'acide salicylique, acide
p-hydroxybenzoique, acide protocatéchique, acide gallique, acide vanillique, acide
syringique, acide cinnamique, acide p-coumarique, acidecaféique, acideférulique,
acidesinapique (Besbes et a., 2004; Messaoudi et al., 2013; El-Mergawi et a., 2016;
El-Rahman et Al-Mulhem, 2017; Bijami et a., 2020; Hmidani et a., 2020).
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Figurell.2: Structure des acides phénoliques présents dans les noyaux de dattes (M essaoudi
et a., 2013; ElI-Mergawi et a., 2016; El-Rahman et Al-Mulhem, 2017; Hmidani et a., 2020)
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[1.3.2. Lesflavonoides

La classe des flavonoides est I'une des plus abondantes et a ce jour, plus de 10000
structures naturelles ont été isolées et caractérisees (Mahfoudi, 2018).

Les flavonoides sont identifiés dans les noyaux des dattes, on trouve quercétine,
lutéoline, kaempferol, catéchine, naringenin et isorhametin. (Messaoudi et a., 2013;
El-Mergawi et a., 2016; El-Rahman et Al-Mulhem, 2017 et Hmidani et al., 2020) ont
mentionné que les teneurs en flavonoides des noyaux des dattes sont variables selon la

variété.
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O | o O H
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Figurell.3: Structure des flavonoides présents dans les noyaux de dattes
(Messaoudi et al., 2013; El-Mergawi et al., 2016)
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I1.4. Les effetsthérapeutiques des noyaux des dattes

Il existe une association inverse significative entre la consommation des denrées
d’origine végétale et I’incidence des cancers et des pathologies chroniques. Ces vertus sont
attribuées, entre autres, a des nutriments d’origine du regne végétal ou phytonutriments
(Derbel et Ghedira, 2005).

Depuis I’antiquité, le noyau de datte a été utilisé dans les régions sahariennes depuis
des siecles en médecine traditionnelle, dans de nombreuses oasis réparties dans les régions
sahariennes, ou le palmier dattier fut cultivé abondamment (Hmidani et al., 2020).

Outre lavaleur énergétique élevée des dattes et leur richesse en composés fonctionnels
nutritionnels, profil minéral et vitaminigue important, ce noyau de datte est doté de nombreux
effets bénéfiques sur la santé résultant de la mixture de métabolites secondaires qu'il renferme
(Al Farsi et al., 2007).

Les recherches effectuées sur le palmier dattier ont fait I'objet de certaines
publications sur le plan pharmacologique (Khan et a., 2016; Hmidani et a., 2020;
Masmoudi-Allouche et al., 2016; Albakhit et a., 2016;) et nutritionnel (Hamada et al.,
2002; Aldhaheri et al., 2004; Beshes et da.,2004; Al Fars et a., 2007; El-Rahman et
Al-Mulhem, 2017; Bijami et a., 2020)

I1.4.1. Effet antioxydant

Le stress oxydatif, appelé auss le stress oxydant, se définit comme étant un
déséquilibre de la balance oxydants-antioxydants en faveur des oxydants, que ce soit par suite
d'un déficit en antioxydants ou d’une surproduction énorme de radicaux (Favier, 2003).

Un radical libre est une molécule ou un atome trés réactif contenant un ou plusieurs
électrons non appariés (Merouane et al., 2014).

Il retrouvera sa stabilité en participant a des réactions chimiques dont la
conséquence est |'oxydation des lipides membranaires, I'oxydation des acides aminés et
des glucides formant les protéines et les acides nucléques respectivement. D'une maniére
générale, les radicaux libres contribuent au stress oxydant par une série de réactions en chaine
(Sohal et al., 2002).

Un antioxydant est défini comme toute substance chimique qui peut ralentir ou
empécher significativement les processus d’oxydation des substrats biologiques (Boyd et a.,
2003). Ce sont des composés qui réagissent contre les radicaux libres et les rendent ains
inoffensifs (Vansant, 2004).
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Les antioxydants sont en fait des agents de prévention ou de terminaison capables de
dévier ou de piéger les radicaux libres. L’action préventive bloque I’initiation en complexant
les catalyseurs, en réagissant avec 1’oxygéne (Marc et al., 2004) .

Les antioxydants présents dans les différentes plantes sont connus pour leurs effets au
ralentissement des processus du stress oxydatif. L’effet bénéfique de ces composés sur la
santé humaine contre certaines maladies dégénératives telles que le cancer et les maladies
cardiovasculaires (Kromhout, 2001).

Gréce ala consommation d’aliments riches en polyphénols, ces derniers permettent de
réduire le risque de survenue de nombreuses pathologies. IIs ont éé décrits comme étant des
antioxydants (Baydar et Baydar, 2013).

11.4.2. Effet antifongique

L'augmentation de la résistance fongique vis-a-vis des médicaments classiques et le
fait que la plupart des antifongiques n'ont que I’activité fongistatique, ce qui justifie la
recherche de nouvelles stratégies efficaces de lutte contre les infections fongiques (Aouadhi et
a., 2013).

Bokhari et Perveen (2012) ont montré que l'activité antifongique varie selon les
cultivars des noyaux et le solvant d'extraction, mais aussi selon lesfongiques testé.

[1.4.3. Effet antibactérien

L’utilisation abusive et continue des antibiotiques créée une pression sur la destruction
de la flore intestindle normale et 1’apparition des germes pathogénes résistants aux
antibiotiques. La résistance aux antibiotiques est devenue de plus en plus un probléme
mondial et urgent (Archibald et al., 1997; Rochaet al., 2011).

Masmoudi-Allouche et al. (2016) ont démontré que les extraits méthanoliques de
quatre variétés des noyaux (Deglet-Nour, Kentichi et Ruchdi) possédent un effet antibactérien
contre Salmonella typhimurium, Klepsella pneumoni, Staphyloccocus aureus, Enterococcus
faecalis et Micrococcus |uteus.

L'efficacité inhibitrice des polyphénols sur la croissance bactérienne est souligné
dans plusieurs études récentes démontrant que ces molécules sont douées d'un pouvoir
antibactérien tres intéressant sur les différentes souches bactérien. Les études exploitées par
Daglia (2012) ont mené a conclure que cet effet est di principalement al'atération des
fractions lipidiqgues a la membrane plasmatiqgue des microorganismes, puis une

perturbation de la perméabilité membranaire et la perte de ses organites intracellulaires.
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[1.4.4. Effet anti-inflammatoire

Des tests in vivo ont montré que I'extrait méthanolique de noyaux peut
réduire 35.5% I’inflammation induite par l'injection d’adjuvant complet de Freund
carragénine. Les résultats obtenus a l'issu des tests anti inflammatoires montrent que
la richesse des extraits de noyaux en polyphénols justifie cette effet
thérapeutique (Doha et EI-Okbi, 2004).

Hmidani et a. (2020) ont démontré que les acides phénoliques et les
flavonoides que contiennent les noyaux de datte, possedent des propriétés anti-
inflammatoires par l'inhibition de la dénaturation des protéines, la stabilité des
membranes lysosomales et l'inhibition de la production de protéine C-réactive et de
fibrinogene.

[1.4.5. Effet antidiabétique

Des tests a-glucosidase et a-amylase in vitro ont montré que les extraits
acétoniques, agueux, éthanoliques et méthanoligues de noyaux de cing variétés de datte
(Fardh, Khalas, Khinazi, Khasab et Naghal) possedent un effet modéré a bon contre la
diabéte allant de 5,91 a51,71% et 1,44 a 51,45 % respectivement a concentration de 5 mg/ml
(Khan et a., 2016).

En revanche, Masmoudi-Allouche et a. (2016) a trouvé que le Clso des extraits
acétate d'éthyle et méthanolique d’un cultivar de datte tunisienne allant 0.072 a 135.4
pg/ml au test d'inhibition de I'alpha-amylase et les résultats allant 1.21 a 186.7 pg/ml au test
dinhibition de la lipase pancréatique.

[1.5. L'effet anticorrosif des noyaux des dattes

Trés récemment, de nombreux articles ont porté sur |'utilisation potentielle des extraits
de quelques parties du palmier dattier, y compris les feuilles, les fruits et ces noyaux comme
inhibiteurs contre la corrosion. Ces diverses substances naturelles ont été testées comme les
inhibiteurs de corrosion en milieu acide.

Umoren et al. (2018) ont utilisé des extraits aqueux et éthanolique des noyaux comme
inhibiteurs de corrosion de I'acier au carbone (X60) dans des solutions d'acide chlorhydrique
(2M). Les auteurs ont conclu que l'efficacité de l'inhibition varie d'un extrait a |'autre et
augmente avec l'augmentation de la concentration d’extrait jusqu’a 77.49% a 2000 ppm dans
le cas d’extrait aqueux et 59.95% en présence de 2000 ppm d’extrait éthanolique a
température 298 K. L'efficacité de l'inhibition est diminuée avec l'augmentation de la

température.
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Al-Turkustani et al. (2013) ont utilisé I'extrait agueux de noyaux comme inhibiteur
vert de corrosion de l'acier dans des solutions dacide sulfurique (H2SO4) 2M. Les
auteurs ont conclu que l'efficacité de l'inhibition augmente avec l'augmentation de la

concentration de I'extrait aqueux (1 a 60 v/v) jusqu’a atteindre 97.65% a 60 v/v.
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[11.1. Matériels

111.1.1. Matériel végétal

Le matériel végétal ayant servi acette étude est constitué de noyaux de dattes de deux
variétés (Phoenix dactyliferaL.) récoltées a partir de pameraies situées dans la région
de Debila (Oued Souf, Algérie) avec les coordonnées géographiques 33° 30’ 23” Nord, 6° 56’
17" Est) en décembre 2019.

Le choix de ces variétés (Degla Baidha et Deglet-Nour) est justifié par le grand
nombre de palmiers disponibles pour ces variétés, la valeur nutritionnelle, la disponibilité sur

le marché et salarge consommation ce qui laisse grand nombre de tonnes de noyaux.

Les appareils utilisés pour nos analyses sont: Spectrophotométre UV/VIS SpectroScan
80D/80DV, Evaporateur rotatif (Rotavapor BUCHI), Potentiostat/Galvanostat PGZ 301,
chromatographie liquide a haute performance (SHUMADZU) et lyophilisateur (Christ Alpha
1-2 LD Plus).

Tableau I11.1: Les produits utilisés

Produits Entreprise de fabrication Pureté
Réactif de Folin — Ciocalteu Prolabo 99%
Acide gallique Chemopharma Biochem 99%
Quercétine Sigma-Aldrich 99%
Acide ascorbique MERCK 99.7%
2,2-diphényl-1-picrylhydrazyl Sigma-Aldrich 99%
Molybdate d'ammonium (H24M 07NeO24) Biochem chemopharma 99%
Carbonate de sodium (Na,COg) Biochem chemopharma 99.8%
Chlorure d'aluminium (AlCl3z, 6H20) Biochem chemopharma | 97% 98%
N,N-dimethylformamide (DMF) CsH;NO Analar Normapur 99.9 %
Acide sulfurique (H2SO4) Biochem chemopharma 99%
Dihydrogénophosphate de sodium (NaH2PO4) | Biochem chemopharma 99%
I’acide 2,2’- azinobis-(3-éthylbenzothiazoline-
6-sulfonique) MERCK ]
Acide chlorhydrigue (HCI) MERCK 37%
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[11.2. Méthodes

[11.2.1. Préparation des extraits

Les fruits de dattes ont été d'abord dénoyautés et aprés séchage puis la pulpe a été
broyée a l'aide d'unbroyeur (HUKOER Portable Grain Grinder) afin de conserver leurs
composantes principales et pour obtenir une poudre fine qui va servir a la préparation des

extraits.

La préparation des extraits agueux et hydrométhanolique de noyaux des variétés de
dattes est réalisée selon la méthode de Bouhldi et a. (2015).

[11.2.1.1. Préparation des extraits aqueux

5g de noyau de chague variété a été gjoutée a 30mL d'eau distillée, cette préparation a
été mise sous agitation (agitateur orbital) pendant 12 heures puis filtrée sur papier filtre. Le
filtrat est centrifugé a 13000 tr/min pendant 10 minutes. Le surnageant est immédiatement
placée en congédation (-20°C) pendant 2 nuits. Ensuite, 1’ensemble est placé dans un
lyophilisateur muni d’un systéme de condensation de 1’eau vapeur. La lyophilisation dure 48

h pour s’assurer d’éliminer toute trace d’eau dans les extraits.
[11.2.1.2. Préparation des extraits hydrométhanoliques

Une quantité de 5g de la matiere végétal e broyée est macérée dans 30 ml du méthanol
(80%) pendant 12 h dans agitateur orbital. Apres filtration, Le filtrat est centrifugé a 13000
tr/min pendant 10 minutes. Le surnageant a éé soumis a une évaporation sous a 28°C pour
évaporé le méthanol. Le restant est immédiatement placée en congélation (-20°C) pendant 2
nuits. Ensuite, I’ensemble est placé dans un lyophilisateur muni d’un systéme de condensation
de I’eau vapeur. La lyophilisation dure 48 h pour s’assurer d’éliminer toute trace d’eau dans

les extraits (Figure I11.1).
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5g de noyaux de dattes broyées

M acération dans 30 ml d'eau ou 30 ml l
un mélange méthanol/H-0 (80:20; v/v)

Agitation pendant 12h

l

Filtration aprés centrifugation a 13000 tr/min pendant 10min

1

Concentration sous vide a 28°C.

Congéation (-20°C) pendant 2 nuit et
lyophilisation dure 48 h d

Extrait de noyaux de dattes (conservé a4°C)

Figurelll.l: Protocole de préparation des extraits agueux et hydrométhanoliques de noyaux
de dattes

* Détermination du rendement d’extraction
Le rendement d’extraction (R) a été déterminé par la formule suivante:

masse d'extrait
R = — x 100
masse initiale des noyaux

[11.2.2. Composition phytochimique des extraits
[11.2.2.1. Dosage des polyphénols totaux

Les teneurs en polyphénols totaux des extraits agueux et hydrométhanoliques de
noyaux de dattes ont é&é déerminée par la méthode d’Al-Farsi et a. (2005) en utilisant le

réactif de Folin—Ciocalteu.
e Principe

La méhode de réactif de Folin-Ciocalteau est utiliste pour le dosage des
polyphénols totaux. L'ensemble de ces composés est oxydé par le Folin-Ciocalteau. Ce
dernier est constitué dun mélange dacide phosphotungstique (HaPW12O40) et
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phosphomolibdique (Hs3PM012040) qui sont réduits en milieu alcalin lors de I'oxydation des
phénols en mélange d'oxydes bleus de tungstene (WsO23) et de molybdéne (M0gO23). La
coloration bleue dont 1’intensité est proportionnelle au taux de composés phénoliques et

possede une absorption maximale a 725 nm (Waterhouse, 2002).
e Mode opératoire

100l de chague extrait préparé dans I'eau ou le méthanol est ajouté a 750ul de réactif
de Folin-Ciocalteu a (10%). Les solutions sont mélangées et incubées a 1’obscurité pendant 5
minutes. 750ul de carbonate de sodium (60g/l) sont additionnés au milieu réactionnel. Aprés
90 minutes d’incubation a la température ambiante, 1’absorbance de tous les extraits a été

mesurée par un spectrophotomeétre UV - visible a 725 nm contre le blanc sans extrait.

La courbe d’étalonnage est obtenue dans les mémes conditions Opératoires que
précédemment en utilisant une gamme de concentrations de solution méthanolique

d’acide gallique. Les expériences sont répétees 3 fois.
e Expression des résultats

La teneur en polyphénols totaux des extraits est calculée a partir de 1’équation de
régression de la gamme d’étalonnage, réalisée par un standard étalon del’acide gallique
(20-140ug/ml). Les résultats sont exprimés en gramme équivalent de |'acide gallique par 100
gramme de matiére seche (g EAG/100 g MS).

[11.2.2.2. Dosage des flavonoides totaux

L’estimation de la teneur en flavonoides totaux contenus dans les extraits des noyaux

est réalisée par laméthode une méthode col orimétrique adaptée par Kim DO et al. (2003).
e Principe

Les flavonoides possedent un groupement hydroxyle libre en position 5 qui est
susceptible de donner avec le groupement (CO), un complexe coloré avec le chlorure
d’aluminium. Les flavonoides forment des complexes jaunétres par chéation des métaux
(fer et duminium), reflétant le fait que le métal (Al) perd deux électrons pour s’unir a
deux atomes d'oxygene de la molécule phénolique agissant comme donneur d’électrons

(Zhou et al., 2005).
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e Mode opératoire

500U de chaque extrait sont goutés a 150ul de nitrite de sodium (NaNO»)
(5%) et 300ul de chlorure d’aluminium (AICl3) (10% dans le méthanol). Aprés une
incubation pendant 5 minutes a la température ambiante. L’absorbance du mélange obtenu

est directement mesurée au spectrophotométre UV visible a 510 nm contre le blanc.

La courbe d’étalonnage est obtenue dans les mémes conditions opératoires que
précédemment en utilisant une gamme de concentrations de solution méthanolique de

quercétine. Les expériences sont répétées 3 fois.
e Expression des résultats

La teneur en flavonoides totaux est calculée a partir de I’équation de régression de la
gamme d’étalonnage, établic avec le standard éalon de quercétine (30-210 pg/ml) et
exprimée en gramme équivaent de quercétine par 100 gramme de matiére seche
(g EQ/100g MS).

[11.2.2.3. Analyses qualitatives par chromatographie liquide a haute performance
(HPLC)

L'une des différentes méthodes chromatographiques utilisées c'est la
chromatographie liquide a haute performance (HPLC) qu'a été utilisée pour analyser les
différents extraits de noyaux de dattes (EI-Mergawi et d., 2016; EI-Rahman et Al-Mulhem,
2017; Bijami et al., 2020; Hmidani et al., 2020).

e Principe

L'échantillon a analyser est poussé par un éluant liquide appelé aussi phase mobile qui
I'entraine a travers une colonne remplie d'une phase stationnaire composée de grains solides
tres fins. Le débit d'écoulement de la phase mobile est élevé ce qui diminue le temps
nécessaire pour séparer les composants le long de la phase stationnaire (Braithwaite et Smith,
1999).

e Mode opératoire
L’analyse  des  composés  phénoliques  dans les  extraits aqueux et

hydrométhanoliques étudiés a été réalisée en utilisant la chromatographie liquide a haute
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performance de marque SHUMADZU (HPLC) couplée a un détecteur UV-visible.
L’analyse s’effectue selon les conditions opératoires :

m Lacolonne en acier : ultracl8 de longueur de 250x4.6 mm.

m Phase stationnaire C18.

m Solvant d’élution : A (1% Acide acétique/ Eau ultrapure)/ B (Acétonitrile).
m Mode: gradient.

m Boucle d’injection : 10 pl.

m Débit : Iml/min.

m Longueur d’onde : 254 nm.

m Détecteur UV-Visible: SPD-M20A.

Les pics ont été identifiés par leur temps de rétention comparés aux temps de rétention

des standards.
[11.2.3. Evaluation de la capacité antioxydante
[11.2.3.1. Test de DPPH*

La capacité antioxydante des différents extraits agueux et hydrométhanoliques a été

évaluée par lamesure de piégeage du radical DPPH*, selon le protocole de Blois (1958).
e Principe

La capacité anti radicalare visavis du radica DPPH*® (2,2-diphényl-1-
picrylhydrazyle) est I'un des premiers radicaux libres qui ont été utilisés pour déterminer la
relation structure / activité antioxydante des composes, qui basée sur la capacité d’une

mol écule a piéger leradical DPPH* (2,2-diphényl-1-picrylhydrazyle).

Lacapacité d’une antioxydant est mesurée par la capacité a donner un éectron
singulier au DPPH* qui a une couleur violette pour le stabiliser en DPPH* (2,2-diphényl-1-

picryl Hydrazine) qui a une couleur jaune (Sanchez-Moreno, 2002).
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DPPH" + AH — DPPH-H + A’
(DPPH" violet) (DPPH-H jaunétre)
e Mode opératoire

40Ul de chaque extrait a différentes concentrations sont gjoutés a 1ml de la solution
méthanolique de DPPH* (6x10°M) fraichement préparée. Le méange est laissé & 1’obscurité
pendant 30 minutes a 25°C par rapport au contréle négative contenant 1 ml de DPPH" et 40pl

d'eau, I’absorbance a été mesuré a 517 nm.

Mémes opérations est répété, en remplagant 1’extrait de noyau par |'acide ascorbique a
différentes concentrations (0.02-0.14 mg/ml) comme standard. Les expériences sont répétées

3fois.
e Expression des résultats

L’évaluation de I’activité anti radicalaire en utilisant la méthode DPPH* est exprimée

en pourcentage de décoloration du DPPH* selon larelation suivante :

Abs controle négatif — Abs test

x 100

Pourcentage d'inhibiton =
Abs controle négatif

Ou:
ADS controle negatir- Absorbance du controle négatif a 517 nm.

Abs 105+ Absorbance en présence d’extrait ou de standard @517 nm.
11.2.3.2. Test 'ABTS*

La capacité de piégeage de radicaux (anti radicalaire) a €té déterminée en
utilisant la méthode de ABTS"™, selon le protocole de Re et al (1999).

e Principe

La capacité anti radicalaire vis-a-vis du radical ABTS™ est mesurée par la capacité
d’une molécule a piéger le radical ABTS™ exprimée par rapport a une substance de référence
I'acide ascorbique. Le radicll ABTS™ est obtenu par réaction entre deux différentes
solutions  constituées I’acide 2,2’- azinobis-(3-é&hylbenzothiazoline-6-sulfonique) et le

persulfate de potassium (K2S:0g) faisant ainsi présenter une coloration bleue intense.
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Le passage du radical ABTS"™ de couleur bleue intense a la forme non radicalaire
incolore, dont I’intensité de la décoloration est inversement proportionnelle a la capacité
des antioxydants apiéger lesradicaux libres et donc aralentir ou inhiber I’oxydation (Re et
al., 1999).

ABTS" + AH — ABTSH + A’
(ABTS" bleue) (ABTS-H incolore)
e Mode opératoire

Lasolution de ABTS"™ est préparée par : 10ml de solution ABTS™ (7mM) et 176l de
persulfate de potassium (140mM), le mélange est agité a la température ambiante pendant 16
h avant d'étre utilisé. Avant I'utilisation, la solution est diluée avec I'éhanol (80%) pour

obtenir une absorbance voisine de 0.700 + 0.005 a 734 nm.

25 Wl de chague extrait a différentes concentrations sont gjoutés a 975  de solution
ABTS préparée et incubés a température ambiante a 1’obscurité pendant 6 min. Puis, on

mesure |’absorbance de chaque solution a 734nm.

Mémes opérations pour le standard en remplagant ’extrait de noyau par 1’acide
ascorbique a différentes concentrations (0.015-0.105 mg/ml). Les expériences sont répétées 3

fois.
e Expression des résultats

L’évaluation de I’activité anti radicalaire en utilisant la méthode ABTS™ est exprimée

en pourcentage de décoloration de 'ABTS™ selon laréelation suivante :

Abs controle négatif — Abs test

Pourcentage d'inhibiton = x 100

Abs controle négatif
Ou:
AbS controle négatir - Absorbance du contréle négatif a 734 nm.

Abs 105+ - Absorbance en présence d’extrait ou de standard a 734 nm.
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111.2.3.3. Test de phosphomolybdate

La capacité antioxydante totale (CAT) des extraits a été évauée par la méthode de

formation d'un complexe phosphomolybdate selon la méthode Prieto et a. (1999).
e Principe

Le test est basé sur la réduction de molybdéne d’un nombre d’oxydation de (VI) a
molybdene Mo (V). Cette réduction se matérialise en présence des composés antioxydants par

la formation d’un complexe vert de phosphate/ Mo (V) a pH acide.
e Mode opératoire

100 pl de chague extrait a des concentrations alant de 0.02 mg/ml &0.14 mg/ml ou de
I'acide ascorbique est mélangé avec 1 ml d’une solution contenant 600 mM d’acide
sulfurique, 28 mM de phosphate de sodium et 4 mM molybdate d'ammonium. Les tubes ont
été incubés au bain marie a 95°C pendant 90 minutes. Apreés le refroidissement a température
ambiante, I'absorbance de chacun est mesurée a 695 nm a ’aide d’un spectrophotométre
UV- visible.

e Expression des résultats

La capacité antioxydante totale est calculée a partir de 1’équation de régression de la
gamme d’étalonnage, établie avec le standard étalon de I'acide ascorbique (0.02-0.14 mg/ml)
et exprimée en milligrammes d’équivalent d’acide ascorbique par gramme d’extrait

(mg Eq AA/g d’extrait).
111.2.3.4. Test de piégeage deradical anion superoxyde par voie éectrochimique

La voltamétrie cyclique est considérée comme la technique trés utilisée en
éectrochimie pour une étude simple et rapide qui apporte de nombreuses informations sur le
comportement du systeme redox, la cinétique des réactions de transfert de charge ou la
réversibilité du systeme électrochimique étudié. La méthode de VC a été également utilisée

pour vérifier le pouvoir antioxydant des produits végétaux (Gotti, 2013).
e Principe

Le principe de cette méthode est basé sur |e balayage de latension d'une électrode de

travail tout en enregistrant le courant anodique généré lorsgue les substances sont oxydées sur
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la surface de I’¢électrode de travail au cours du temps en effectuant des allers retours entre
deux valeurs limitées. On obtient une courbe voltampérométrique, qui représente la réponse
en courant d’¢lectrolyse traversant 1’¢lectrode de travail a laquelle est appliqué un
balayage de potentiel. Cette courbe est caractérisée par un pic de courant correspondant ala

réduction (respectivement 1’oxydation) de 1’espece éectro active (Rahmani, 2020).
Les principales grandeurs d’un voltammogramme cyclique sont :
- ipa, Ipc: CoOUrants de pic anodique et cathodique.
- E,, Ec: potentiels de pic anodique et cathodique.

La méthode de voltamétrie cyclique est réalisée selon Le Bourvellec et a. (2008). Il
est utilisée pour générer le radical anion superoxyde 0;~ dans la couche de diffusion de

I'électrode par |aréduction de |I'oxygene en un éectron dans une solution de DMF.

e Conditions expérimentales
L es conditions appliquées dans cette étude dans le tableau I11.1 suivante :

Tableau 111.2 : les conditions expérimental es appliquées dans la voltamétrie cyclique

Vitesse de Domaine d'éectro- Le barbotage
Electrode o _
balayage activité dioxygene
Carbone vitreux de )
_ 0.1V.s?t (0,-1,6V) 10 min
diamétre de 3 mm

e Mode opératoire

On gjoute des volumes d'extraits ou standard a 15 ml de solution DMF/NnTBUNBF4

0,1M, achaquefois, puis les voltamogrammes sont enregistrés apres chague gjout.

e Expression des résultats

Le pourcentage dinhibition de radical anion superoxyde est calculé a partir de
1’équation suivante :

lpao — L
(%) = Pad  Pas 100
lpaO
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Ou:
1(%) : Pourcentage d'inhibition
Irq0- Densité de courant anodique en |'absence d'extrait ou de standard

Ipqs - Densité de courant anodique en présence d'extrait ou de standard

[11.2.4. Effet anti corrosive des extraits de noyaux de dattes

On peut définir la corrosion comme étant la dégradation chimique d’un matériau
et I’altération de ses propriétés physiques (notamment mécaniques) sous l'influence de
son milieu environnant (M'Hiri, 2015). Ce phénomeéne naturel constant et continu provoque
des influences génantes sur les différents domaines, qui tend a faire évoluer les métaux
et les dliages sous I'action de réactifs chimiques ou d'agents atmosphériques vers leur état
originel d'oxyde, de sulfure, de carbonate ou de tout autre sel plus stable dans le milieu
ambiant (Landolt, 1993). En matiere de lutte contre la corrosion, les inhibiteurs restent une
application inévitable et tres répandue pour empécher le processus de dissolution des métaux,
lors de I'gout de ces substances a de faibles concentrations dans des milieux corrosifs, la
réaction du métal avec son environnement est diminuée ou empéchée (Benmessaoud Left et
a., 2013).

[11.2.4.1. Lemilieu corrosif

Le milieu acide utilisé a concentration 1N est préparé a partir d'acide chlorhydrique
commercial concentré avait la pureté 37% et une densité de 1.19 g/cm® en utilisant de I'eau
distillée.

111.2.4.2. Les solutions inhibitrices

Les solutions d’extraits aqueux et hydromeéthanoliques correspondent a des gouts

d’une masse d’extrait dans la solution corrosive (HCl 1N). Quatre concentrations sont

présentées: 1 g/l,2g/l,3 g/l et 4 g/l.
111.2.4.3. Lematériau utilisé

Nous avons éudié 1’échantillon d'aluminium avec la composition en ¢léments

chimiques suivantes (Tableau 111.2) :
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Tableau I11.3: La composition chimique en % atomique de la piéce de I’aluminium utilisé

Zn Cu Ni Fe Mn Cr Ti S Mg Al
004 | 014 | 004 | 069 | 068 | 0.17 | 0.07 | 0.37 | 524 | 92.56

La figure 111.2 présente la microphotographie de la surface d'une pi¢ce d’aluminium
utiliseé¢ apres le polissage. L’observation de la morphologie de la surface fait apparaitre de

petit grain blanc (impureté).

Figurelll.2: L'observation au microscope électronique a balayage MEB de la surface de

I’aluminium

LafigureIl1.3 représente le diffractogramme enregistré pour la piece de I’aluminium.

3 200 =
=z 1666 4
P l
o i I _|..J|._ L_

0, deg.

Figurelll.3: Diffractogramme par RX de I’aluminium avant I’attaque chimique

Les échantillons aluminium sont préparés a chague fois avant chague expérience par
un polissage mécanique avec des papiers abrasif a différents grains allant jusqu'a 2000, suivi

d’un ringage avec 1’eau distillé, puis séchés.
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[11.2.4.4. Méhodes électrochimiques

Les méthodes éectrochimiques peuvent étre classées selon deux groupes. les

méthodes stationnaires et |es méthodes non-stationnaires dites transitoires.
111.2.4.4.1. M éthodes stationnaires
[11.2.4.4.1.1. Suivi du potentidl libre

Cette technique donne des informations sur la nature des processus se déroulant a
I’interface métal électrolyte. Au bout d’un temps suffisamment long jusqu'a ce que le
régime stationnaire est éabli, I’électrode métallique prend, par rapport a la solution, un
potentiel appelé potentiel de corrosion (Ecor). Ce dernier est référé par rapport a une
électrode au calomel saturé. Cette mesure permet également de connaitre la durée
d’immersion minimale nécessaire a 1’établissement d’un état stationnaire/stable indispensable

pour le tracé des diagrammes d’impédance électrochimique (Aghzzaf, 2014).
111.2.4.4.1.2. Les courbesde polarisation

La courbe de polarisation de l'interface méta-solution est une caractéristique
fondamentale de la cinétique éectrochimique, mais ne rend compte que de I'éape la

plus lente du processus global al'interface électrochimique.

On applique différents potentiels entre |'électrode de travail et une électrode de
référence a l'aide d'un potentiostat pour déterminer une courbe de polarisation. || semble
donc qu'on puisse mesure le courant stationnaire qui Sétablit aprés un certain temps
dans le circuit éectrique entre I'édectrode de travail et une électrode auxiliaire ou contre-
électrode. Cette électrode derniere permet de maintenir I'électrode de travail a un potentiel
constant (Boutaoui, 2019).

Le potentiostat est programmé pour balayer automatiquement le potentiel a une
vitesse choisie. La vitesse instantanée de corrosion (icor), le potentidl de corrosion
(Econ), les pentes de Tafe et larésistance de polarisation (Rp) sont les paramétres

€électrochimiques ce que nous pouvons déterminer de maniére précise par cette méthode.
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e Conditions expérimentales

Les expériences éectrochimiques sont réalisées avec un montage comprenant une
cellule thermostatée en verre Pyrex et a double paroi a trois électrodes, avec une éectrode
auxiliaire en platine et une électrode référence au calomel saturé (ECS).

Le balayage du potentiel est réalisé par un potentiostat/galvanostat Radiometre
(PGZ301), piloté par un logiciel Volta Master 4 qui permet I'acquisition des données.

L’¢lectrode de travail, sous forme d’un disque de surface S=1cm?.
Tous les potentiels sont référencés a 1’¢lectrode calomel saturé (ECS).
L es conditions appliquées dans cette étude dans le tableau I11.3 suivante:

Tableau I11.4: Les conditions expérimental es appliquées dans |a méthode Galvanostatique

Matéri Le potentiel appliqué | Tempsdu circuit | Vitesse de balayage
ériau
(mV) ouvert (min) (mV/min)
Aluminium -670 &-840 60 60

e Expression des résultats

L'efficacité d'inhibition El(%) et le taux de recouvrement (©) ont été obtenues

selon les équations suivantes:

i — 10
EI(%) = ="— % 100

corr

_EI(%)
100

OU icorr € o représentent les valeurs de densité de courant de corrosion sans et avec

inhibiteur, respectivement.
[11.2.4.4.2. Méhode transitoire: la spectroscopie d'impédance électrochimique

La spectroscopie d’impédance ¢électrochimique (SIE) est une technique transitoire, qui
permet d’avoir des informations sur les étapes élémentaires du processus électrochimique
global, se produisent a I’interface électrode/électrolyte. Son principe consiste a appliquer

un signa sinusoidal en potentiel (ou en courant) de faible amplitude a un systéme
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électrochimique et a suivre la réponse sinusoidale en courant sur une gamme de
fréguences du signal perturbateur. Le courant est déphasé d’un angle @ par rapport au

potentiel.

Il existe deux représentations des données dimpédance éectrochimique : la
représentation de Nyquist et la représentation de Bode. Dans la premiére on reporte |la partie
imaginaire (-Zim ) de I’impédance en fonction de la partieréelle (Zre) et la seconde en tracant
le module et I’angle de déphasage de I’impédance en fonction de la fréquence (Aghzzaf,

2014).

La résistance de 1’électrolyte (Re), la résistance de transfert de charge (Ri) et la
capacité de double couche (Cqc) sont les paramétres ce que nous pouvons déterminer de

maniére précise par cette méthode.
e Conditions expérimentales

Dans la méthode spectroscopie d’impédance, le potentiel imposé a 1’¢électrode est fixe
et les spectres d’impédance obtenus au potentiel de corrosion sont enregistrés aprés un de
temps fixe d’immersion pour blanc ou différentes concentrations en inhibiteur. Les
mesures  électrochimiques sont réalisées avec un montage comprenant un
potentiostat/galvanostat PGZ301 piloté par un ordinateur et le logiciel «voltamaster 4».

Le potentiel et lafréquence appliquée sont donnés dans le tableau 111.4.

Tableau I11.5 : Les conditions expérimental es appliquées dans EIS

Matériau Potentiel de corrosion (mV) | Fréquence appliquée (Hz)
Aluminium -781 10%-101

L’efficacité d’inhibition EI(%) a été obtenue selon 1’équation suivante:
!

R. —R
E1(%) =%x 100

tc

Ou R',. e R,. sont des valeurs de résistances de transfert de charge en présence et en

l'absence de I’inhibiteur, respectivement.
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V. Résultats et discussion

IV.1. Rendement des extraits aqueux et hydrométhanoliques de noyaux de dattes

Le rendement des différents extraits aqueux et hydrométhanoliques des variétés de
noyaux de dattes sont définis comme étant les rapports de la quantité de substances
végétales extraites sur la quantité de matériels végétaux utilisés, ils sont exprimés en

pourcentage (%).

D’aprés ces résultats, le rendement de I’extrait hydrométhanolique de noyaux de dattes
delavariété Deglet-Nour (10.734 %) supérieur a ceux de DeglaBaidha(8.82 %). Les extraits
aqueux des variétés Deglet-Nour et Degla Baidha ont présenté les rendements respectives
de 8.652 et 7.128 %, ce qui demeure inférieur aux rendements obtenus dans les extraits

hydrométhanolique (Tableau 1V.1).

La comparaison de nos résultats avec ceux obtenus dans les études précédentes
montre que les différents rendements varient d’une étude a une autre selon plusieurs
facteurs. En effet, Magsood et a. (2015) a trouvé un bon rendement pour 1’extrait acétonique
et éhanolique de la variété Khalas. Par contre, la méme éude amontré que 1’extraction
par I’eau a donné un mauvaise rendement inférieur aux rendements obtenus dans 1’extraction

par ’acétone et 1'éthanol.

L'acétone, I'éthanol et le méthanol ont été recommandé et fréquemment employé
pour I’extraction des composés phénoliques. Le méthanol pur et le méthanol agueux a50
% est une fois et demie plus efficace que l'eau, pour I’extraction des composés phénoliques

(Al-Farsi et Lee, 2008).

Tableau 1V.1: Rendements des extraits aqueux et hydrométhanoliques des différentes

variétés de noyaux de dattes

_ Extrait aqueux sec Extrait hydrométhanolique sec
Variétés ' :
Partie Rendement % Partie Rendement %
DeglaBaidha Noyaux 7.128 Noyaux 8.82
Deglet-Nour dedattes 8.652 dedattes 10.734
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On les trouve, d’une maniére générale, le rendement varie en fonction de plusieurs
parametres. le matériel végétal éudié, lavariété, les solvants utilises et notamment de
leur polarité (Ardekani et al., 2010; Khan et al., 2016). || dépend aussi aux conditions dans
lesquels I’extraction a été effectuée comme: le rapport solvant / solide, latempérature, le temps
et nombre d'extraction (Al-Farsi et Lee, 2008).

En effet, une étude réalisée par Bijami et a. (2020) amontré que |'état de maturité des

dattes considéré comme facteur affectant le rendement d’extraction.

IV.2. Composition phytochimique des extraits aqueux et hydrométhanoliques de noyaux
de dattes

Afin de caractériser les extraits aqueux et hydrométhanoliques des différentsvariétés
de noyaux de dattes, un dosage des composés phénoliques totaux et flavonoides a été
effectué. Laraison principale pour le choix de ces substances dans ce contexte est le lien entre
les composes et des effets pharmacol ogiques des plantes leur sont attribués et surtout propriétés

antioxydantes.

Les résultats obtenus au cours de la détermination de la teneur en polyphénols et
flavonoides dans les extraits aqueux et hydrométhanoliques de noyaux de dattes (Phoenix

dactylifera L.) ont montré des teneurs variées en ces métabolites secondaires.
IV.2.1. Dosage des polyphénols totaux

Les teneurs en composés phénoliques des différents extraits aqueux et
hydrométhanoliques ont été calculées a partir de la courbe d’étalonnage y=6.9808x-0.086
(R2=0.9998) (Figure 1V.1). Les teneurs sont exprimées en gramme d’équivalence d’acide
gallique utilisé comme standard par 100 grammes de la matiére seche végétale (g EAG/100g
MS).
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08 y=6.9806x-0.086
R®=0.9998

000 002 004 006 008 010 012 014
C (mg/ml)

FigurelV.1: Courbe d’étalonnage d’acide gallique &725 nm

La teneur en polyphénols totaux de 1’extrait hydrométhanolique de noyaux de dattes de
la variété Deglet-Nour (4.6591 + 0.0111 g EAG/100g MS) est supérieure au teneur d'autre
variété de Degla Baidha (3.7727 + 0.0485 g EAG/100g MS). La faible teneur en composés
phénoliques totaux est retrouvée dans I’extrait aqueux de la variét¢é Degla Baidha
(1.5892 + 0.0171 g EAG/100 g MS) (Figure IV .2).

Teneur en composés phénaliques
(g EAG/100g M S)

2
) l
0 . . .

Aqueux Hydrométhanolique Aqueux Hydrométhanolique
Degla Baidha Deglet-Nour
Extrait

FigurelV.2: Teneur en composés phénoliques des différents extraits aqueux et

hydrométhanoliques
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Il apparait clairement que le méthanol avec 1’eau est le solvant qui permet d’avoir une
concentration de polyphénols totaux plus élevée par rapport I'eau, il a été démontré a travers
plusieurs travaux sur divers variétés de noyaux de dattes que les combinaisons de ce mélange
font améliorer 1’extraction des composés phénoliques (Ardekani et a., 2010; Bouhlali et al.,
2015; El-Mergawi et a., 2016; Bijami et a., 2020).

La comparaison des teneurs en polyphénols totaux avec celles rapportées par la
bibliographie, montre que certains d'entre eux sont tres proches. En effet, une éude réalisée
par Bouhlali et al. (2015) a montré que la teneur en polyphénols totaux de noyaux de dattes
varie de 2.697 a5.342 g EAG/100g MS.

En outre, I’étude d'Al-Farsi et al. (2007) réalisée sur les extraits de troisvariétés de

noyaux de dattes d’Oman a montré que la teneur en phénols totaux varie de

3.102 44.430 g EAG/100g MS.

El-Rahman et Al-Mulhem. (2014) ont testé I'extrait d'une variété de noyaux de dattes
locale d'Arabie Saoudite, ils ont trouvé que la teneur en polyphénols totaux est de 0.73043
g EAG/100g MS.

L’étude faite par Mistrello et al. (2014) a montré que la teneur en phénols totaux
des extraits de trois variétés de noyaux de dattes (Deglet Nour, Khouat Allig et Zahidi) est
de 2.058 22.983 g EAG/100g MS.

L’¢étude réalisée par Ardekani et al. (2010) sur le contenu en polyphénols totaux
des extraits de quatorze variétés de noyaux de dattes (Phoenix dactylifera L.) d'lran, a

démontré que ces extraits en contiennent de 0.381 a3.658 g EAG/100g MS.

Toutefois, les résultats du dosage des composés phénoliques n’indiquent pas les
valeurs exactes des teneurs en polyphénols totaux, puisque la faible spécificité du réactif
de Folin-Ciocalteu, cette méthode peut présenter des problémes d’interférence. En effet, le
réactif Folin-Ciocalteu peut réagir avec certains sucre s réducteurs (glucose, fructose) et les

acides aminés (tyrosine, tryptophane) (Gomez-Caravacaet al., 2006).

La différence de la teneur en composés phénoliques de noyaux de dattesest duea
plusieurs facteurs, comme: la diversité des variétés, les conditions de croissance, la
disponibilité en eau, la saison de maturité, ’origine géographique, latempérature, le type de

sol, le choix du solvant et laméthode d'extraction (Hmidani et al., 2020).
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IV.2.2. Dosage des flavonoides

Les teneurs en flavonoides dans les extraits aqueux et hydrométhanolique de noyaux
dedattes ont été estimées par la méthode utilisant le trichlorure d’aluminium (AICI3). La
concentration des flavonoides est déterminée en se référant a la courbe d’étalonnage
obtenue a partir de I’équation linéaire y=1.9571x+0.025 (R2=0.9989) (Figure IV.3). Les
teneurs sont exprimées en gramme d’équivalence de quercétine utilisée comme standard par
100 grammes de la mati ére seche végétale (g EQ/100g M S).

y=1.9571x+0.025
R2=0.9989

0.454
0.40-
0.351
0.30
0.25
0.20
0.15-
0.10-
0.05
o+
000 003 006 009 012 015 018 021 024
C (mg/ml)

Absorbance a 510 nm

FigurelV.3: Courbe d’étalonnage de quercétine a510 nm

Les taux en flavonoides des extraits aqueux et hydrométhanoliques de noyaux de dattes
de deux variétés varient de 2.0642 + 0.0381 & 6.0637 + 0.085 g EQ/100g MS. L’extrait
hydrométhanolique de noyaux de dattes de la variété Deglet-Nour montre la teneur la plus
élevée (6.0637 £ 0.085 g EQ/100g MS), suivie par I’extrait hydrométhanolique de la variété
DeglaBaidha(4.9348 + 0.1607 g EQ/100g MS), tandis que I’extrait aqueux de noyaux de dattes
de la variété Degla Baidha enregistre la plus faible teneur en flavonoides
(2.0642 + 0.0381 g EQ/100g MS) (Figure IV .4).
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FigurelV.4: Teneur en flavonoides des différents extraits aqueux et hydrométhanoliques

Bijami et a. (2020) ont testé les extraits méthanoliques d'une variété de noyaux de
datte (Mozafati) a quatre étapes de maturité, ils ont trouvé que la teneur maximum en

flavonoides enregistrée est de 1.283 g EQ/100g M S.

Masmoudi-Allouche et al. (2016) ont rapporté que la teneur en flavonoides des
extraits d'acétate d'éthyle et méthanolique de quatre variétés de noyaux de dattes cultivéesen
Tunisievarie de 0.118 41.45 g EQ/100g MS.

El-Mergawi et a. (2016) ont déterminé par la méthode spectrophotométrique le
contenu en flavonoides dans les extraits de dix variétés de noyaux de dattes d’Arabie
Saoudite, ils ont trouvé que la teneur en flavonoides varie entre 0.84 a7.18 g EQ/100g MS.

D’apres la bibliographie, les études conduites sur la composition de noyaux des
dattes en flavonoides évoguent toutes la présence de ces métabolites. En effet, ces études
ont mentionné la présence de lutéoline, quercétine, rutine, naringinine, Kaempférol et
Isorhamnétine ( EI-Mergawi et al., 2016; Hmidani et a., 2020).
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IV.2.3. Analyse des composés phénoliqgues par chromatographie liquide a haute

performance (HPLC)

La détection des composés phénoliques des extraits agueux et hydrométhanoliques de
noyaux de dattes a été déterminée par HPLC et ils ont été séparés et détectés a 254 nm. Treize
composés phénoliques purs. acide acétylsalicylique, acide ascorbique, acide caféique, acide
chlorogénique, acide gallique, acide p-coumarique, caféine, catéchine, Epicatéchine,
pyrogallol, quercétine et rutine, en plus trois vitamines sont: vitamine B1, vitamine B6,
vitamine D3 et vanilline ont été utilisés dans I’analyse comme standards. L'identification
de composeés phénoligues contenus dans les extraits aqueux et hydrométhanoliques se fait par
comparaison du temps de rétention des standards utilisés par rapport a ceux obtenues en

analysant les extraits (Figure 1V.5).

FigurelV.5: Profil chromatographique de mélange des standards a 254 nm

Les analyses chromatographiques a lalongueur d'onde 254 nm ont permis d’identifier
I'acide acétylsalicylique et quercétine en quantités importantes basées sur la surface du pic dans
les extraits agueux et hydrométhanoliques de noyaux de dattes des variétés Degla Baidha et
Deglet-Nour a des temps de rétention de 17.654 et 21.296 min. De méme, 1’analyse a montré
la présence des traces de 1’acide ascorbique, acide caféique, caféine et catéchine dans
quelques extraits a des temps de rétention de 2.480, 11.072, 9.591 et 9.093 min (Tableau
IV.2) (FiguresIV.6 alV.9).
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FigurelV.6: Profil chromatographique de I’extrait aqueux de noyaux de dattes de lavariété
DeglaBaidhaa 254 nm

FigurelV.7: Profil chromatographique de I’extrait hydrométhanolique de noyaux de dattes
delavariété Degla Baidhaa 254 nm
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FigurelV.8: Profil chromatographique de I’extrait aqueux de noyaux de dattes de lavariété
Deglet-Nour a 254 nm

FigurelV.9: Profil chromatographique de I’extrait hydrométhanolique de noyaux de dattes
delavariété Deglet-Nour a 254 nm
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Tableau |'V.2: Composés phénoliques détectés dans les extraits agqueux et
hydrométhanoliques de noyaux de dattes analysés a 254 nm par HPLC

254 nm
Composés phénoliques .
détectés TR (min)
- Acide acétylsalicylique 17.709
- Quercétine 21.345
© EAND
<
=)
o
© - Acide acétylsalicylique 17.709
o - Quercétine 21.349
a EMND
- Acide acétylsalicylique 17.695
- Quercétine 21.336
EAND
3
z - Acide ascorbique 2.417
o - Catéchine 9.150
o - Caféine 9.598
= EMND - Acide caféique 11.087
- Acide acétylsalicylique 17.691
- Quercétine 21.328

Plusieurs études se sont intéressées a l'identification des composés phénoliques dans les
extraits de noyaux de dattes par analyse HPLC. En effet, 1’étude de Hmidani et al. (2020) a
montré que les teneurs maximums en acide caféique, acide chlorogénigue, acide férulique,
acide galique, acide p-coumarique, acide syringique, acide vanillique, lutéoline, quercétine et
rutine des extraits méthanoliques de quatre variétés de noyaux de dattes cultivés en Maroc,
sont de 88.64, 10.34, 12.16, 17.62, 143.6, 1.43, 10.81, 12.68, 36.39 et 80.26 mg/100 g MS
respectivement.

Bijami et al. (2020) ont quantifi¢ les composés phénoliques dans [’extrait
methanolique de noyaux de dattes de la variété Mozafati a différents stades de maturité, les
quantités de I'acide chlorogénique, acide gallique , acide p-coumarique, acide sinapique,
catéchine et vanilline enregistrées sont de 0.53, 11.02, 0.68a11.72, 26.84, 14.43 432.56 et
2.95a8.3 mg/100 g MS respectivement.
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L’analyse des composés phénoliques de variétéde noyaux de dattes d’ Arabie Saoudite
par HPLC a révélé la présence de 1’acide benzoique, acide caféique, acide cinnamique,
acide férulique, acide p-coumarique, acide protocatechuique, acide salicylique, acide
syringique, coumarine, kaempférol, résorcine et vanilline dont les teneurs sont de 0.128,
0.512, 3.513, 7.676, 1.004, 6.672, 7.835, 20.478, 0.663, 14.878, 0.919 et 0.068 mg/100 g
respectivement (El-Rahman et Al-Mulhem., 2017).

El-Mergawi et a. (2016) ont noté que les analyses chromatographiques de noyaux
de dattes de dix variétés d’Arabie Saoudite ont révélé la dominance des acides phénoliques
comme acide protocatéchique, acide p-hydroxybenzoique, acide caféique et acide coumarique
avec des teneurs jusqu'a 395.1, 171.2, 112 et 478.4 mg/100g M S par rapport a 18.73, 34.73,
511, 9.89 et 2.23 mg/100g MS pour lutéoline, quercétine, naringinine, kaempférol et
isorhamnétine respectivement.

IV.3. Capacités antioxydantes des extraits aqueux et hydrométhanoliques de noyaux de

dattes
1V.3.1. Test de DPPH"*

Le radical DPPH°*, est ’'un des substrats les plus utilisés, aune grande sensibilité,
pour une évaluation directe, rapide et fiable de lacapacité antioxydante et donne des

résultats reproductibles en raison de sa stabilité et la simplicit¢ de 1’analyse.

Le DPPH*® est caractérisé par son adaptation a plusieurs échantillons dans une
courte durée, auss il est assez sensible pour détecter les ingrédients actifs a des basses
concentrations, a cet effet, il a éé employé pour le criblage des capacités antioxydantes
a été fait notamment pour les activités anti radicalaires des différents extraits veégétaux
(Haimoud, 2017). La capacité antioxydante desdifférents extraits a éé déterminée a partir
de I'indice Clso qui correspond a la concentration nécessaire pour réduire 50% du radical
DPPH*. Pluslavaleur de Clso est petite, pluslacapacité antioxydante d'un composé ou d’extrait
testé est grande (Mansouri et al., 2005).

La figure IV.10 montre les pourcentages d’inhibition du radical DPPH* en fonction des

concentrations des extraits testés ou du standard.
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Figure1V.10: Effet piégeur du radical DPPH* par des différents extraits et standard

L'acide ascorbique est utilisé comme standard dans ce travail a montré une activité

anti radicalaire puissante avec une Clspde 1’ordre de 0.0738 +£0.0012 mg/ml. Cette activité

est supérieure aux valeurs retrouvées avec touslesextraits testés.

Parmi les quatre extraits testés, 1’extrait hydrométhanolique de noyaux de dattes de

la variété Degla Baidha représente 1’extrait le plus actif avec une Clso de ’ordre de

0.0824 + 0.0012 mg/ml

et elle supérieure au valeur

retrouvée avec l'autre extrait

hydrométhanolique de la variété Deglet-Nour (0.0972 + 0.0028 mg/ml). Par contre, le Clso de
I'extrait aqueux de noyaux de dattes de la variété Degla Baidha (0.3053 + 0.0078 mg/ml) est

inférieure a celles trouvées pour tous les extraits testés (Tableau 1V.3).

Tableau 1V.3: Vaeurs des Clsop du DPPH* pour les extraits et |e standard

Extrait /composé Clso (mg/ml)
EAND DeglaBaidha 0.3053 + 0.0078
EMND Degla Baidha 0.0824 + 0.0012

EAND Deglet-Nour 0.2776 + 0.004
EMND Deglet-Nour 0.0972 + 0.0028
Acide ascorbique 0.0738 £ 0.0012
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Lacomparaison de nos résultats avec les résultats des autres études réalisées montre que
les différences varient d’une étude a une autre. En effet, Masmoudi-Allouche et al. (2016)
ont testé |a capacité antioxydante des extraits méthanoliques et d'acétate d'éthyle de quatre
variétés de noyaux (Deglet Nour, Ruchdi, Ftimi et Kentichi) de Tunisie, le Clsg trouvée est
varié de 31.05 &4 85.31pug/ml.

Khan et al. (2016) ont montré que la dose de 5 mg/ ml de 1’extrait acétonique,
aqueux, éthanolique et méthanolique de cing variétés de noyaux de dattes d’Oman provoquent
une inhibition duradical DPPH* varié de 17.21 a78.25 %.

Bouhlali et et a. (2015) ont test¢ la capacité antioxydante de I’extrait
hydrométhanolique de noyaux de dattes, le Clso trouvée est varié entre 0.112 et 0.166 g/l.

Les résultats du piégeage du radical libre DPPH* suggerent queles composés qui
se trouvent dans les extraits aqueux et hydrométhanoliques de noyaux de dattes sont
capables de piéger les radicaux libres par I’intermédiaire de mécanismes de donation
d’hydrogene (Leong et Shui, 2002) et d’empécher les réactions en chaine des radicaux libres,

qui induites dans les membranes cellulaires (Rahmani et al., 2014).
IV.3.2. Test d'ABTS*

Le radica ABTS"™ est stable sur une large gamme de pH et moins sensible aux pH
acides que leradical DPPH" et il peut donc étre utilisé pour une évaluation rapide de la capacité
antioxydante et donne des résultats reproductibles (Ndhlala et al., 2010).

Lafigure V.11 montreles pourcentages d’inhibition du radical ABTS" en fonction des

concentrations des extraits testés ou du standard.
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FigurelV.11: Effet piégeur du radical ABTS™ par des différents extraits et standard

L'acide ascorbique utilise comme standard dans ce travail amontré une capacité

anti radicalaire puissante avec une Clspde I’ordre de 0.0739 +0.0006 mg/ml. Cette activité

est supérieure & cellesretrouvées avec tous les extraits testés.

D’aprés nos résultats, 1'extrait hydrométhanolique de noyaux de dattes des variétés

Degla Baidha et Deglet-Nour représentent les extraits les plus actifs avec des Clso de
I’ordre de 0.1169 £ 0.0038 et 0.1178 + 0.0021 mg/ml respectivement, suivi par |'extrait
aqueux de la variété Degla Baidha (0.1205 + 0.0042 mg/ml). En outre, le Clso de I'extrait
aqueux de noyaux de dattes de la variété Deglet-Nour de 1’ordre de 0.1488 £ 0.0009 mg /ml et

elle est inférieure a cell es retrouvées pour les autres extraits (Tableau 1V .4).

Tableau IV.4: Vaeurs des Clso dABTS™ pour les extraits et |e standard

Extrait /composé Clso (mg/ml)
EAND DeglaBaidha 0.1205 + 0.0042
EMND Degla Baidha 0.1169 + 0.0038

EAND Deglet-Nour 0.1488 + 0.0009
EMND Deglet-Nour 0.1178 + 0.0021
Acide ascorbique 0.0739 + 0.0006
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Bouhlali et da. (2015) ont évaué [Iactivité antioxydante des extraits
hydrométhanoliques de trois variétés de noyaux de dattes du Maroc (Boufgous, Bousthammi
et Mahoul), avec la méthode de ABTS™, ils ont trouvé que le niveau de capacité
antioxydante varie entre 4.807 et 8.021mmol TE/100 g MS.

Al-Farsi et Lee (2008) ont testé lacapacité antioxydante desextraits de noyaux de
dattes d’Omanie, ils ont trouvé des valeurs de lacapacité antioxydante oscillant de 1.01
a1.88 g EAA/100g MS.

Ceci montre également la capacité de noyaux de dattes a piéger le radical-cation
dans les différents systemes. Ils peuvent étre des agents thérapeutiques utiles, on retrouve
une grande diversité des composés phénoliques naturel s de noyaux de dattes trés probablement
traite les dommages pathol ogiques liés aux radicaux libres (Bouhlali et a., 2015).

IV.3.3. Test de phosphomolybdate

La capacité anti-oxydante totale des extraits agueux et hydrométhanoliques de
noyaux de dattes est déterminée en se référant a la courbe d’étalonnage d'acide ascorbique
obtenue a partir de 1’équation linéaire y=5.1995x-0.0155 (R?=0.9994) (Figure1V.12). La
capacité anti-oxydante totale est exprimée en milligrammes d’équivalence d’acide ascorbique

utilisée par gramme d’extrait (mg Eq AA/g d’extrait).

0,8
y=5.1995x-0.0155

0.71 R2=0.9994

0,6
0,54
0,4

0,34

Absorbance a 695 nm

0,2 1

0,1

O,O T T T T T T T T T T T T T T 1
000 002 004 006 008 010 012 014
C (mg/ml)

FigurelV.12: Courbe d’étalonnage de 1’acide ascorbique a 695 nm
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La capacité antioxydante totale (CAT) des extraits des variétés de noyaux de dattes
étudiés, est mesurée suivant laméthode de phosphomolybdate. La capacité anti-oxydante totale
la plus élevée est enregistrée par I’extrait hydrométhanolique denoyaux de dattes delavariété
Deglet-Nour avec 95.5605 + 3.2696 mg Eq AA/g d’extrait a concentration 0.14 mg/ml, suivi
par I’extrait hydrométhanolique de noyaux de dattes de la variété Degla Baidha avec 88.4059
+ 0.5097 mg Eq AA/g d’extrait &la méme concentration. La capacité anti-oxydante totale la
plus faible est représentée par 1’extrait aqueux de noyaux de dattes de la variété Degla
Baidha avec 13.3090 = 0.4436 mg Eq AA/g d’extrait a concentration 0.02 mg/ml. Nous
pouvons attribuer ses grandes vaeurs de la capacité réductive de Mo(VI) en Mo(V) aux
concentrations en polyphénols les plus élevées aussi aux teneurs éeveés en flavonoides de ces
extraits (Figure IV.13).

1004  |—J EAND DeglaBaidha
go] |EEEEMND DeglaBaidha

| I EAND Deglet-Nour

804 | EMND Deglet-Nour

~70-

Capacité anti-oxydante totale
/

002 0.04 0.06 012 014 016

0.08 0.10
C (mg/ml)

Figure1V.13: La capacité anti-oxydante total e des différents extraits

L’action anti-oxydante des antioxydants contenus dans |es extraits de noyaux de dattes,
notamment les composés phénoliques et les flavonoides sont capables de piéger les radicaux
libres et réduire les oxydants. Ces composants sont capables d'inhiber et/ou de réduire cette
production dERO (Especes Réactives d'Oxygene). Elles ne s’exercent pas seulement par
I’inhibition et la désactivation des radicaux libres, elles sont reconnues pour leurs nombreuses

activités biologiques (Rhouma-Martin, 2013).
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1V.3.4. Test de piégeage deradical anion superoxyde par voie électrochimique

Les voltamogrammes ont été obtenus en 1'absence d’antioxydant, pour déterminer les
valeurs du courant i, qui permet de déterminer le courant anodique d'oxydation d’0;~, qui
est lié directement alaconcentration d'0,~ alasurface de '@ ectrode, la solubilité de lI'oxygéne

dansle DMF et les parametres expérimentaux choisis.

Les voltamogranmes de la réduction de I'0, ont é&é enregistrées en présence
d'extrait ou de standard en vue d'éval uer |a capacité antioxydante de I'antioxydant alarecherche
lors de sa réactivité envers delaforme d'0,~. L'augmentation de la concentration en
antioxydant conduit & une diminution de concentration d'O;~ et auss les pentes qui

correspondant une diminution de densité de courant anodique (i,qs ) (Rahmani, 2020).

Les extraits utilisés dans cette partie éectrochimique sont: EAND Degla Baidha,
EMND Degla Baidha, EAND Deglet-Nour et EMND Deglet-Nour avec une concentration fixe

en extrait (5g/l) et I'acide ascorbique (1g/l) dans la seringue d'injection.

Acide ascorbique

—O0ml

—01ml
—02ml
—0.3ml
—04ml
——05ml
—06ml
—0.7ml
—0.8ml
—09ml
—1ml

Densité de courant (mA/cmz)
o

-1.8 -16 -14 -12 -1.0 -08 -06 -04 -02 00 02
Potentiel (V)

FigurelV.14: Voltamogramme d'oxygene en présence d'acide ascorbique

[milieu DMF/nTBUNBF20.1 M; électrode CV; vitesse de balayage 0.1V .s ]
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FigurelV.15: Voltamogramme d'oxygene en présence dEAND Degla Baidha

[milieu DMF/nTBUNBF40.1 M; électrode CV; vitesse de balayage 0.1V. s}

5 EMND Degla Baidha
N/\
g —oO0ml
=z 1 —0.2ml
£ —04ml
e —0.8ml
0_
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8 —14ml
L .1 —16ml
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—2.8ml
-3

-18 -1.6 -14 -12 -10 -0.8 -06 -04 -02 0.0 02
Potentid (V)

FigurelV.16: Voltamogramme d'oxygene en présence dEMND Degla Baidha

[milieu DMF/nTBUNBF40.1 M; électrode CV; vitesse de balayage 0.1V. s
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FigurelV.17: Voltamogramme d'oxygene en présence dEAND Deglet-Nour

[milieu DMF/nTBUNBF40.1 M; électrode CV; vitesse de balayage 0.1V. s}
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Figure1V.18: Voltamogramme d'oxygene en présence dEMND Deglet-Nour

[milieu DMF/nTBUNBF40.1 M; électrode CV; vitesse de balayage 0.1V. s
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L'augmentation de la concentration de chague extrait ou du standard entraine
une diminution de la concentration d° O, qui correspond a une diminution observée
de la densité de courant anodique aors que la densité de courant cathodique n'est
presque pas modifiée (Figures IV.14 a 1V.18). Aingi, la diminution du pic de densité
de courant anodique apres chaque injection suggere que l'extrait ou le standard réagit

de maniereréversible avec 0.

On établit les courbes % d'inhibition en fonction des concentrations des extraits

étudiées, a partir de ces courbes on acalculé les valeurs de le Clsp (Figure IV.19).

% d'inhibition

m Acide ascorbique
® EAND DeglaBaidha
A EMND DeglaBaidha
v EAND Deglet-Nour
<4 EMND Deglet-Nour
T T T T T T T T T T !

0.4 0.5 0.6 0.7 0.8
C (mg/ml)

FigurelV.19: Effets d’inhibition d'0,~ par des différents extraits et |'acide ascorbique

D'apréslafigure 1V.19, on peut classer la capacité de piégeage d'0;~ de ces extraits
selon I’ordre décroissant: EAND Degla Baida> EMND Deglet-Nour > EMND Degla Baida >
EAND Deglet-Nour.

L'acide ascorbique utilise comme antioxydant standard dans ce travall a
montré une capacité de piégeage de radical anion superoxyde avec une Clso de
I’ordre de 0.0596 mg/ml. Cette activité est supérieure a celles retrouvées avec tous

les extraits testés.

L’extrait aqueux de noyaux de dattes de la variét¢é Degla Baidha et 1’extrait
hydrométhanolique de la variété Deglet-Nour représentent les extraits les plus actifs
de piégeage d0,- avec des Clsp de l'ordre de 04901 et 05154 mg/mi
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respectivement, suivi par l'extrait hydrométhanolique de la variété Degla Baidha de
0.7248 mg/ml. En outre, le Clsop de I’extrait aqueux de noyaux des dattes de Ia
variété Deglet-Nour (1.1303 mg/ml) est inférieure a celles trouvées pour les autres
extraits testés (Tableau 1V .5).

Tableau I'V.5: Vaeurs des Clso de piegeage d'0,~ pour les extraits et |e standard

Extrait /composé Clso (mg/ml)
EAND DeglaBaidha 0.4901
EMND Degla Baidha 0.7248

EAND Deglet-Nour 1.1303
EMND Deglet-Nour 0.5154
Acide ascorbique 0.0596

Le Clso est inversement proportionnel a la capacité antioxydante d'un composé ou
extrait car elle exprime la quantité d'antioxydant requise pour diminuer la concentration du
radical anion superoxyde de 50 %. Plus la valeur de Clsp est petite, plus I'activité antioxydante
pour le composé ou |'extrait est grande.

IV.4. Inhibition de corrosion d'aluminium en présences des extraits de noyaux de dattes
IV.4.1. Les mesures électrochimiques
IV.4.1.1. Suivi d’Ecorr de ’aluminium en fonction de temps d’immersion dans HCI 1N

Figure 1V.24 représente le suivi de potentiel libre (Ecor) de 1’ Aluminium pendant 60

min d’immersion dans HCI 1N.
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FigurelV.20: Evolution d’Ecor de I’ Aluminium en fonction de temps d’immersion dans 1N

HCl a25°C

Pour I’ Aluminium dans HCI1 1N, le potentiel de corrosion Ecor augmente rapidement
au cours des 12 premieresminutes d'immersion, ce qui indique la croissance d'une couche
protectrice sur la surface du métal. Ecor Se développe tres lentement dans les 28 minutes
suivantes. Au cours des 20 derniéres minutes, les valeurs d'Ecorr SONt  presque les mémes avec

le temps de cure pour atteindre une valeur d'environ -777mV.
IV.4.1.2. Les courbesde polarisation

Les courbes de polarisation obtenues pour I’ Aluminium dans une solution de HC1 1M
en présence et en absence de diverses concentrations des extraits agueux et hydrométhanoliques
sont montrées sur les quatre figures V.25 alV.28. Le potentiel de corrosion (Ecorr), lesvaleurs
des densités de courant de corrosion (icorr), 1€S pentesde Tafel anodiques et cathodiques (Ba
et Be), résistance de polarisation (Rp), I'efficacité dinhibition EI(%) et le taux derecouvrement
(©) déterminés pour différentes concentrations des extraits en milieu acide HCl 1N sont
résumeés dans le tableau 1V .6.
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FigurelV.21: Courbes de Tafel de la corrosion de I’aluminium dans HCI IN a différentes

concentrations d'extrait agueux de noyaux de dattes de lavariété Degla Baidha a25°C
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FigurelV.22: Courbes de Tafel de la corrosion de I’aluminium dans HCI IN a différentes
concentrations d'extrait hydrométhanolique de noyaux de dattes de la variété
Degla Baidha a25°C

Page | 77



ChapitrelV

21 EAND Deglet-Nour
1_
£ 0
S
<
£
= 14
(@]
8
2
-3 T T T T T T T T T T T T T T
840 810 -780 -750 -720 -690  -660
Potental (mV)

FigurelV.23: Courbes de Tafel de la corrosion de I’aluminium dans HCI IN a différentes

concentrations d'extrait agueux de noyaux de dattes de la variété Deglet-Nour a25°C
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FigurelV.24: Courbes de Tafel de la corrosion de I’aluminium dans HCl 1N adifférentes
concentrations d'extrait hydrométhanolique de noyaux de dattes de la variété
Deglet-Nour a 25°C

Page | 78



ChapitrelV

Tableau IV.6: Les paramétres électrochimiques et 1’efficacité d'inhibition de 1’aluminium
dans HCI 1N adiverses concentrations des extraits aqueux et hydrométhanoliques de noyaux
de dattes des variétés Degla Baidha et Deglet-Nour

C Ba Bc icorr Ecorr Rp El o
(g/h) (mV) | (mV) [ (mA/cm?)| (mV) | (Q.cm?) | (%)
Blanc | 162.8 | -170.2 | 8.8479 | -7815| 294 / /

EAND Degla Baidha

1 1483 | -155.6 | 7.7989 | -775.6 | 3.05 11.86 | 0.1186

2 1409 | -1616 | 7.3158 | -774.1 3.14 17.32 | 0.1732

3 1355 | -1895 | 6.8200 | -773.2 3.22 22.82 10.2282

4 1411 | -257.0 | 6.97/73 | -7719 3.36 21.14 10.2114
EMND Degla Baidha

1 152.3 | -160.3 | 5.1197 | -777.2 477 42.14 | 0.4214

2 152.7 | -165.2 | 4.9962 | -777.7 4.91 43.53 | 0.4353

3 1526 | -1919 | 4.95/5 | -777.3 4.98 43.97 | 0.4397

4 2439 | -661.6 | 7.0008 | -777.1| 5.32 20.88 | 0.2088

EAND Deglet-Nour

1 1618 | -174.1 8.6970 | -781.5 2.98 01.71 | 0.0171

2 1588 | -181.1 | 8.3957 | -780.5 3.06 05.11 | 0.0511

3 1593 | -231.0 | 8.2745 | -780.8 3.14 06.48 | 0.0648

4 1588 | -239.7 | 8.1838 | -780.6 3.16 07.51 | 0.0751
EMND Deglet-Nour

1 1716 | -1929 | 6.1925 | -785.2 4.45 30.01 | 0.3001

2 172.0 | -1994 | 6.0447 | -785.5 4.58 31.68 | 0.3168

3 1711 | -2125 | 6.0050 | -784.9 4.59 32.13 | 0.3213

4 169.4 | -212.8 | 57523 | -784.8 | 4.78 | 34.99 | 0.3499

Le potentiel de corrosion est inférieur par rapport au potentiel de corrosion de blanc
dans le cas dEAND de Deglet-Nour. Pour EMND de Deglet-Nour, le potentiel de corrosion
déplace vers les valeurs plus négatives et EAND et EMND de Degla Baidhale potentiel de

corrosion vers les valeurs positives.
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L’addition des extraits aqueux et hydrométhanoliques de noyaux de dattes fait une
diminution de densité de courant de corrosion et atteinte d’une valeur minimale de 1’ordre
6.9773 mA/cm? pour EAND Degla Baidha, 4.9575 mA/cm2 pour EMND Degla Baidha,
8.1838 mA/cm?2 pour EAND Deglet-Nour et de 5.7523 mA/cm?2 pour EMND Deglet-Nour ,

qui indique une diminution de vitesse de corrosion.

La résistance de polarisation Rp augmente avec 1’augmentation de la concentration
et atteint de valeur maximale de 1’ordre 3.36 Q.cm? pour EAND Degla Baidha, 5.32 Q.cm?
pour EMND Degla Baidha, 3.16 Q.cm? pour EAND Deglet-Nouret 4.78 Q.cm? pour EMND
Deglet-Nour.

L’efficacité inhibitrice de ses extraits augmente et atteint en valeur maximale enivrent
de 21.14% pour EAND de Degla Baidha a4g/l, 43.97% pour EMND de Degla Baidha a 3g/l,
7.51% pour EAND de Deglet-Nour a4g/l et 34.99% pour EMND de Deglet-Nour a 4g/l.

Ladiminution d’icor montre que ces extraits sont des inhibiteurs réduits la dissolution

de I’aluminium alors le dégagement de H2 diminue (Meddoura, 2020).

Ecor alégérement changé, indiquant que ces composés agissent comme des inhibiteurs
du type mixte en milieu acide, créant une couche adsorbée al'interface Al
/ solution (Fouda et al., 2017).

Leléger changement des valeurs des constantes de Tafel (Ba, Bc) avec |'gjout de chaque

extrait indique gue I'inhibiteur a contrélé les deux réactions (Al-Amiery et a., 2013).

L’augmentation de la résistance de polarisation Rp indique la formation d’une couche
protectrice a la surface de 1’aluminium, ce qui est un éément utilise comme mesure de la

résistance d'un métal ala corrosion dommage (Boinovich et a., 2015).
1V.4.1.3. Spectroscopie d’impédance électrochimique (EIS)

Les diagrammes de la spectroscopie d’impédance électrochimique ont été tracés au
potentiel de corrosion et enregistrés aprés 30 min d’immersion en milieu acide du HCI 1N
en absence et présence de différentes concentrations des extraits aqueux et hydrométhanoliques
de noyaux de dattes de deux variétés Degla Baidha et Deglet-Nour sont illustrés sur les figures
IV.29 - 1V.32. Les caractéristiques éectrochimiques obtenues a partir des diagrammes de

Nyquist sont rassemblés dans e tableau 1V.7.
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FigurelV.25: Diagrammes d’impédance de Nyquist de I’aluminium enregistrés aprés 30min
d’immersion dans HCI IN en présence de différentes concentrations d'extrait aqueux de

noyaux de dattes de lavariété Degla Baidha a25°C
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FigurelV.26: Diagrammes d’impédance de Nyquist de I’aluminium enregistrés aprés 30min
d’immersion dans HCI IN en présence de différentes concentrations d'extraits

hydromeéthanolique de noyaux de dattes de la variété Degla Baidha a25°C
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FigurelV.27: Diagrammes d’impédance de Nyquist de I’aluminium enregistrés aprés 30min

d’immersion dans HCI IN en présence de différentes concentrations d'extrait aqueux de

noyaux de dattes de la variété Deglet-Nour a 25°C
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FigurelV.28: Diagrammes d’impédance de Nyquist de I’aluminium enregistrés aprés 30min

d’immersion dans HCI IN en présence de différentes concentrations d'extrait

hydrométhanolique de noyaux de dattes de |a variété Deglet-Nour a 25°C
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Tableau IV.7: Les paramétres d'impédance ¢électrochimique de 1’aluminium dans HCI IN

contenant différentes concentrations des extraits aqueux et hydrométhanoliques de noyaux de

dattes des variétés Degla Baidha et Deglet-Nour

C Rs Rt Cul El
(g/h (Q.cm?) | (.cm?) | (UF/cm?) | (%)
Blanc 2.698 0.709 141.8 /
EAND Degla Baidha
1 3.079 2.617 96.08 | 72.908
2 3.094 4.313 92.23 83.561
3 3.093 5.601 113.6 87.342
4 2.996 11.24 89.42 93.692
EMND Degla Baidha
1 4.855 3.322 75.67 78.657
2 4.837 5.305 7499 | 86.635
3 4.975 6.754 94.24 89.503
4 5.095 10.23 62.20 | 93.069
EAND Deglet-Nour
1 2.984 2.252 111.6 68.517
2 3.051 3.381 74.36 79.030
3 3.060 4.061 97.95 | 82541
4 2.875 6.917 57.51 89.750
EMND Deglet-Nour
1 4.463 2.166 116 67.267
2 4.437 3.037 82.79 76.655
3 4.487 4.708 84.51 84.941
4 4.557 5.896 67.47 87.975

On observe que toutes les parcelles de Nyquist obtenues sont des demi-cercles et que
leurs diametres sont affectés par I'évolution de la concentration d'extraits. L'impédance de
I'électrode en aluminium dans le milieu HCI 1IN et en présence de chaque extrait augmente

avec I’augmentation la concentration. Ce fait est dii a I'augmentation du taux de recouvrement

Page | 83



ChapitrelV

de la surface de 1’aluminium et forme une couche protectrice par les composés phénoliques et

par conséguent implique une éévation du taux d'inhibition.

Il est clair que I’action inhibitrice sur la corrosion de l'aluminium est modifiée
de maniere significative apres|'addition del'extrait a différentes concentrations. Il convient de
noter que le changement de concentration del'extrait n'a pas modifié le style des courbes

dimpédance, ce qui suggere qu'un mecanisme dinhibition similaire est impliqué.

A partir de ces diagrammes réalisés, nous avons pu accéder aux valeurs de la
résistance de transfert de charge Ry, larésistance électrolytique Rs et de la capacité de la double
couche Cq et par conséquent a l'efficacité dinhibition de chague extrait dansles conditions

opératoires utilisées.

La résistance de transfert de charge Rt (Q.cm?) augmente avec l'augmentation de
la concentration et atteint des valeurs maximales 11.24 Q.cm?2 pour EAND Degla Baidha,
10.23 Q.cm? pour EMND Degla Baidha, 6.917 Q.cm? et 5.896Q.cm? pour EAND et EMND
Deglet-Nour, respectivement, ce qui correspond a la diminution des valeurs de capacité
de la double couche Cq (uF.cm™).

L’effet d’inhibition pour 'EAND et EMND Degla Baidha est affecté des valeurs
93.692% et 93.069% a 4g/l, respectivement. Pour 'EAND Deglet-Nour, 1’effet inhibiteur
maximal atteint 89.750% a 4g/l, 87.975% pour EMND Deglet-Nour a4g/l.

L’augmentation de R: (Q.cm?) indique que les extraits aqueux et méthanoliques de
noyaux de dattes adsorbés sur la surface de I’aluminium et forme une couche protectrice. Leur

épaisseur augmente avec la diminution de la capacité de la double couche (Li et a., 2015).

Lesvaleurs de Cq diminuaient avec I'augmentation de la concentration d'inhibiteur.
Ceci peut ére expliqué par une diminution du constant diélectrique local et/ou une
augmentation de I'épaisseur de la double couche éectrique, résultant de remplacement des

molécules d’eau par des molécules des extraits adsorbés a la surface de I'aluminium (Meddoura,
2020).
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IV.4.2. Isotherme d’adsorption

L’inhibition de la corrosion des métaux par les composés organiques est expliquée par
leur adsorption sur la surface métallique. Lesisothermes d'adsorption sont a ors un complément
important susceptible de déterminer le mécanisme électrochimique qui conduit a 1’adsorption
de ces composés organiques sur la surface (Faustin, 2013). Pour une température donnée, la
relation entre la quantité adsorbée d'une espéce et son activité dans la phase gazeuse ou
liquide en contact avec la surface sappelle isotherme d'adsorption. On exprime généralement
la quantité adsorbée d’une espéce i par le recouvrement de la surface 0i, qui représente la
fraction de sites occupés de la surface. L'isotherme la plus connue est de Langmuir. Parmi les
autres isothermes on trouve: 1’isotherme de Temkin, Frumkin, Freundlich, El-Alwado et de
Flory-Huggins (Meddoura, 2020).

Pour identifier le type d’adsorption correspondant a notre étude, différents types
d’isotherme ont été testés : Langmuir, Temkin, Frumkin, Freundlich, El-Alwado et

Flory-Huggins.

Lesrelations des isothermes appliquées dans I’expérimentale sont:

. C 1
Langmuir: = = +C
g 0 Kads

Temkin: exp(—2a6) = KC
Frumkin: (%)exp(—ZaB) =KC

Freundlich: log(8) =logK +nlogC

0
(1-0)C

El-Alwado: log( ) =logK + logC

Flory-Huggins: log(g) = logxK + xlog(1 — )

Lesfigures1V.33 - IV.38 représentent, les isothermes d’adsorption des extraits aqueux
et hydrométhanoliques de noyaux de dattes des variétés Degla Baidha et Deglet-Nour tracées
pour la température de 25 °C a partir des valeurs de 6 obtenues de la spectroscopie d’impédance
électrochimique (SIE). Les valeurs du R? sont indiquées dans le tableau 1V.8. Les valeurs de
Kadset AGads sont rassemblés dans |e tableau 1V.9.
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FigurelV.29: Isotherme d’adsorption de Langmuir de 1’aluminium dans HCI 1N en présence
EAND et EMND Degla Baidha, EAND et EMND Deglet-Nour
(obtenues a partir dela SIE) a 25 °C.
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FigurelV.30: Isotherme d’adsorption de Temkin de 1I’aluminium dans HC1 1N en présence
EAND et EMND Degla Baidha, EAND et EMND Deglet-Nour
(obtenues a partir dela SIE) a 25 °C.
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FigurelV.31: Isotherme d’adsorption de Frumkin de I’aluminium dans HCI IN en présence
EAND et EMND Degla Baidha, EAND et EMND Deglet-Nour
(obtenues a partir dela SIE) a 25 °C.
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FigurelV.32: Isotherme d’adsorption de Freundlich de I’aluminium dans HCI 1N en
présence EAND et EMND Degla Baidha, EAND et EMND Deglet-Nour
(obtenues a partir dela SIE) a 25 °C.
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FigurelV.33: Isotherme d’adsorption de El-Alwado de 1’aluminium dans HCI IN en
présence EAND et EMND Degla Baidha, EAND et EMND Deglet-Nour
(obtenues a partir dela SIE) a 25 °C.
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Figure1V.34: Isotherme d’adsorption de Flory-Huggins de I’aluminium dans HCI IN en
présence EAND et EMND Degla Baidha, EAND et EMND Deglet-Nour
(obtenues a partir dela SIE) a 25 °C.
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Tableau 1V.8: Lesvaleurs de coefficient de corréation R? pour les différentes isothermes de
I’aluminium dans HCI IN en présence des extraits aqueux et hydrométhanoliques de noyaux

de dattes des variétés Degla Baidha et Deglet-Nour a 25°C

=0
Méth;j:;hermes Langmuir | Temkin | Frumkin | Freundlich AI\I/Evlz;do HFJ(g);)ill:ns
EAND Degla Baidha
Tafel 0.9416 0.8896 0.5647 0.9074 0.9047 0.8835
EIS 0.9976 0.9866 0.2271 0.9882 0.9283 0.9077
EMND Degla Baidha
Tafe 0.8184 0.3631 0.7722 0.3822 0.3724 0.3512
EIS 0.9995 0.9924 0.3591 0.9903 0.9758 0.9684
EAND Deglet-Nour
Tafel 0.017 0.9913 0.231 0.9369 0.9399 0.9927
EIS 0.996 0.9782 0.0245 0.983 0.9338 0.9125
EMND Deglet-Nour
Tafe 0.9935 0.8404 0.785 0.8566 0.8489 0.8324
EIS 0.9986 0.9911 0.138 0.9926 0.9785 0.9621

Afin d'obtenir plus d'informations sur le mode d'adsorption des inhibiteurs sur lasurface
métallique a différents extraits aqueux et hydrométhanoliques, les données obtenues a l'aide
de la technique descourbes de polarisation et EIS ont été testées avec plusieursisothermes
d'adsorption. L 'isotherme d'adsorption de Langmuir s'est avéré bien correspondre anos données

expérimentales pour presque tous les extraits.

A partir des résultats de Tableau IV.8 le comportement de I’adsorption de tous les
extraits est selon I’isotherme de Langmuir. Cela indique qu’il y a une seule couche formée sur
la surface de métal, limitant 1’accés de 1’électrolyte (Li et al., 2018). Les coefficients de
corrélation (R?) sont tous proches de 1, confirmant la validité du modée choisi.

A partir du tracé de C/0 en fonction de C (Figure IV.33), on détermine lavaleur de Kxs

apartir de I’intersection avec |'axe C.
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Selon Ashassi-Sorkhabi et a (2006), lavaleur de1’enthalpie libre AGadspour I'inhibiteur
est calculée a partir de I'équation: AG,qs = —RTIn(55.5K45)

Ou R est la constante universelle des gaz parfaits, T la température et la valeur 55.5 dans

I'équation ci-dessus est |a concentration d'eau dans la solution exprimée en mol/I.

Tableau 1V.9: Les paramétres d’isotherme d’adsorption de Langmuir pour I’aluminium dans
HCI 1IN contenant EAND et EMND Degla Baidha, EAND et EMND Deglet-Nour (obtenues a

partir des valeurs de la SIE)

. Kads AGads
Parametres
(ml/mg) | (kJ/mol)
EAND DeglaBaidha 2.3057 -12.0148
EMND Degla Baidha 3.614 -13.1278
EAND Deglet-Nour 2.0145 -11.6805
EMND Deglet-Nour 1.9312 -11.5759

Les valeurs de AGads (-13.1278 a -11.5759 kJ/mol) sont négatives, cela indique de
I’adsorption des molécules des inhibiteurs sur la surface est spontanée (Tableau 1V.9)
(El-Deeb et al., 2015).

En regle générale, les valeurs de AGads, autour de -20 kJ/mol ou moins négatives,
correspondent a une interaction éectrostatique entre I'inhibiteur et la surface métallique, cela
indique que le mode d’adsorption est de type physique (physisorption), tandis que celles
proches de -40 kJ/mol ou plus négatives impliquent un transfert de charge entre les molécules
organiques vers la surface métallique pour former un type de liaison coordonné, cela indique
que le mode d’adsorption est de type chimique (Chimisorption) (Raghavendra et Bhat, 2016),
alors les valeurs de AGags calculées, dans notre étude, sont voisines de -12 kJ/mol. Ce qui

indique que I’adsorption de ces extraits sur lasurface de I’aluminium est de type physique.

La force d’interaction sur la surface de I’aluminium est é evée selon les valeurs élevées
de Kas (1.9312 a 3.614 ml/mg) (Mert et a., 2011). Et la stabilisation de la couche
protective formé sur la surface de I’auminium augment selon [’ordre:
EMND Degla Baidha > EAND Degla Baidha > EAND Deglet-Nour > EMND Deglet-Nour.
Qui indique : AGais (EMND Degla Baidha) < AGais(tEAND Degla Baidha) < AGais(EAND
Deglet-Nour) < AGas(EMND Deglet-Nour).
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Conclusion



Dans les dernieres décennies, il y a eu un intérét croissant pour la connaissance et
I’'usage des plantes médicinales et leur utilisation traditionnelle dans le domaine de la santé
publique grace aux thérapeutiques qu’elles procurent. Cette diversité en propriétés biologiques
importantes est liée aux vertus thérapeutiques et pharmacologiques attribuées a une large
gamme de substances bioactives synthétisées par |a plante comme des agents médicinaux qui
pourraient exercer des activités biologiques (anticancéreuse, anti-inflammatoire,
antimicrobienne, antimutagéne et antioxydante).

Dans le présent travail, nousavons tenté de contribuer a lavalorisation de noyatx
de dattes (Phoenix dactylifera L.) utilisés en médecine traditionnelle, qui possedent desvertus
thérapeutiques qui nécessitent des études plus approfondies. Nous avons déterminé la
composition phytochimique (le dosage des composés phénoliques totaux, des flavonoides et
la détermination de lacomposition par HPLC). Nous avons étudié la capacité antioxydante
et anticorrosion de ces deux variétés de noyaux de dattes.

Le rendement le plus élevé a é&té enregistré avec |'extrait hydrométhanolique de noyaux
de dattes de la variété Deglet-Nour (10.734 %), puis de I’extrait hydrométhanolique de
noyaux de dattes de la variété Degla Baidha (8.82 %) comparé a |'extrait agueux de méme

variété qui aobtenu le rendement le plus faible (7.128 %).

Le dosage des polyphénols totaux et flavonoides montre une différence dans lesteneurs
d'un solvant d'extraction a un autre et d’une variété a une autre. Les teneurs les plus é evées ont
€été obtenues dans I’extrait hydrométhanolique de noyaux de dattes de la variété Deglet-Nour,
avec des valeurs égales 24.6591 + 0.0111 g EAG/100g MS et 6.0637 + 0.085 g EQ/100g MS,

respectivement.

L’analyse par HPLC des différents extraits aqueux et hydrométhanoliques de noyaux
de dattes (Phoenix dactylifera L) a permis la détection des deux molécules (I'acide
acétylsalicylique et quercétine) en quantités importantes et d'autres molécules en petites

quantités telles que I’acide ascorbique, acide caféique, caféne et catéchine.

L’extrait hydrométhanolique de noyaux de dattes de la variété Degla Baidha a
enregistré des activités antioxydantes les plus élevées avec deux méthodes de DPPH*
(0.0824 + 0.0012 mg/ml) et ABTS™ (0.1169 + 0.0038 mg/ml). Concernant la capacité
antioxydante totale, I'extrait hydrométhanolique de noyaux de dattes de la variété
Deglet-Nour a obtenu la valeur la plus élevée (95.5605 + 3.2696 mg Eq AA/g d’extrait) a
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concentration 0.14 mg/ml. Quant a la quatrieme méthode, I'inhibition de radical anion
superoxyde est réalisée par voie éectrochimique la voltamétrie cyclique qui donne une
Clso = 0.4901 mg/ml al’extrait aqueux de noyaux de dattes de la variété Degla Baidha.

Les quatre extraits ont montré une efficacité moyenne comme des inhibiteurs de la
corrosion de I’aluminium dans HCI 1N parce que nous avons utilisé des concentrations jusqu'a
4¢/1. Leur pouvoir protecteur augmente avec 1’augmentation de la concentration. L’extrait
hydrométhanolique de noyaux de dattes de la variété Degla Baidha est plus efficace que les
autres extraits qui atteint en valeur maximale environ de 43.97% par la méthode de Tafel et
93% avec la spectroscopie dimpédance. L’adsorption de ces différents extraits agueux et
hydrométhanoliques de noyaux de dattes (Degla Baidha et Deglet-Nour) sur la surface de
I’aluminium se fait selon I’isotherme de Langmuir par former une monocouche sur la surface.
Les valeurs de AGags inférieures a-20 Kj/mole, ce qui indique que le processus d’adsorption de

ces quatre extraits sur la surface de I’aluminium implique une physisorption.

Sachant que le palmier dattier considéré comme le patrimoine de notre pays, il doit étre
préservé d'abord et valorisé pour contribuer a la préservation de la biodiversité. Malgré les
caractéristiques thérapeutiques de noyaux de dattes et |e réservoir important qu'ils représentent
de métabolites secondaires, des quantités importantes d'entre elles sont jetées. Ces propriétés
qui demandent d'étre exploitées par les recherches approfondies et minutieuses. Donc nous

proposons les perspectives suivantes :

v’ Séparation et caractérisation des composés bioactifs dans les noyaux de dattes ainsi que
I'étude | eurs mécanismes réactionnels et modes d’action séparément.

v Elargir le panel des activités antioxydantes in vitro et in vivo et pourquoi pas d'autres
tests biologiques. contre les maladies ophtamiques et anti-inflammatoire
particuliérement les composés présents dans les extraits agueux.

v Exploitation de ces résultats dans |e domaine agro-alimentaire pour obtenir des additifs

aimentaires naturels.
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