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Les fruits et légumes ont recu beaucoup d'attention car ils constituent une bonne source de
polyphénols qui sont considérés comme composés bioactifs (Aguilera et al., 2016). Ces
derniers ont une capacité antioxydante élevée et sont importants pour prévenir le stress
oxydatif et certaines maladies dégénératives (Giampieri et al., 2014). Les recommandations
nutritionnelles primordiales sont de manger au moins cingq portions quotidiennes de fruits et

légumes différents (a raison d’au moins 400g/jour) (OMS, 2019).

Parmi les fruits les plus consommeés dans le monde, figure le raisin issu de la vigne cultivée
(Vitis vinifera) (Ghafoor et al., 2010). C’est un type de fruit non climactérique, se produisant
généralement en grappes. Etant un fruit connu par ses composés bioactifs dont les flavonols,
les procyanidines, les anthocyanes, les stilbénes et les acides phénoliques, la consommation
des raisins blancs, rouges ou noirs devrait avoir des effets positifs sur la santé (Andrade et al.,
2001; Chedea et al., 2010).

La production mondiale annuelle de raisins est d’environ 75 millions de tonnes, avec prés de
50% des raisins destinés a la fabrication du vin, un tiers est consommé frais et le reste est

séché, consommé sous forme de jus de raisins, de gelée ou de confiture (FAO-OI1V, 2016).

En Algérie, la production de raisins a occupé en 2016 une superficie d'environ 75591ha et a
fourni une production estimée a 571 351tonnes de raisins frais dont 467 936 tonnes sont des
raisins de table (OIV, 2016). Cette production est largement localisee dans la partie nord du

pays et représentée principalement par des variétés non indigenes (INRAA, 2006).

Toutefois, tous les fruits frais tels que les raisins, dont la teneur en eau est supérieure a 80%,
sont classés comme des produits hautement périssables (Sagar et Kumar, 2010). En effet, dans
les salons de I’agriculture organisés par la direction du secteur agricole en Algérie, les
agriculteurs locaux regrettent les tonnes de raisins frais détériorés et rejetés chaque année a

cause de I’absence d’une industrie de transformation et de conservation.

Durant ces rencontres, des questions importantes autour de la valorisation du surplus de la
production et/ou des raisins de faible valeur marchande (raisins ramollis) ont été soulevées. Il
s’avere que le séchage et la transformation en produits dérives semblent constituer une
alternative pour la gestion de ce surplus. En paralléle, des questions liées a ces procédés de
transformations et/ou techniques de conservation et leurs effets sur les composés d’intérét,

notamment les composeés phenoliques des raisins méritent d’étre abordées I’une a I’autre.
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Quant & la valorisation du surplus des raisins ou des raisins de faible valeur marchande, la
premiere question devrait étre, d’une part, au tour des pratiques ou solutions traditionnelles
apportées par les agriculteurs et/ou les organisations familiales de la filiére viticole pour éviter

cet énorme gaspillage, ainsi que sur le savoir-faire attribué a ses pratiques.

D’autre part, la deuxiéme question devrait étre liée a la variabilité et la préservation en termes
de teneurs et profils en composés phénoliques des raisins vis-a-vis des procédés appliqués.
Ceci permet de mettre I’accent sur I’effet de ces procédés sur les composés phénoliques des

raisins et leur activité biologique ainsi que sur leur devenir aprés digestion.

C'est dans cette optique que cette étude a été menée. Elle est axée sur deux exemples
d’activités traditionnelles: séchage au soleil et préparation de confitures des raisins dans la

région Kabyle du centre de I'Algérie (Tizi-Ouzou).

L’étude a comme principaux objectifs de:

- Collecter des données sur les activités traditionnelles (séchage au soleil et préparation
de confiture de raisins) et identifier leurs diagrammes par le biais d'une enquéte
réalisée;

- Etudier D’effet du séchage traditionnel ainsi que I’effet du procédé "confiture
traditionnelle” sur les composés phénoliques de raisins, leur capacité antioxydante et

leur devenir apres digestion in vitro.

En effet, la littérature a cité des effets trés variables, voir méme contradictoires sur le potentiel
phénolique de fruits traités ou transformés. La quantité et la qualité des composés phénoliques
initiales peuvent étre significativement réduites ou améliorées (Mehinagic et al., 2011, Chang
et al., 2016; Khan et al., 2018). A titre d’exemple, Fabani et al. (2017) ont rapporté que le
séchage au soleil a entrainé une thermo-dégradation de certains composés phénoliques tels
que les flavan-3-ols et les anthocyanes des raisins, tandis qu’il a exercé un effet positif sur
certains acides phénoliques, qui ont été néoformés ou concentrés. De leur part, Amakura et
al. (2000) ont signalé un effet positif de la transformation des fruits rouges en confiture, en
enregistrant une légére augmentation de la teneur en polyphénols. A I’inverse, Rababah et al.
(2011) et Rababah et Brewer (2015) ont enregistré des pertes en composés phénoliques ainsi
qu’en leur activité antoxydante, dues au traitement thermique appliqué sur divers fruits

transformés en confitures dont les raisins.

D’apres Cilla et al. (2017), la transformation des produits alimentaires est I'un des principaux

déterminants de la bioaccessibilité des nutriments et des composés bioactifs. Toutefois,
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I’étude de la bioaccessibilité des composés phénoliques des fruits et leurs dérivés nécessitent
des études cliniques in vivo, complexes, techniquement difficiles, colteuses, et peuvent méme
soulever des considérations éthiques (Celep et al., 2015). Pour cela des modeles in vitro, qui
simulent la digestion gastro-intestinale (Gl), ont été développés comme une bonne alternative
pour étudier la bioaccessibilité, la stabilité et la biodisponibilité potentielle des composés

phénoliques dans les aliments (Hur et al., 2011).

A nos connaissances, notre contribution est la premiére menée en Algérie sur l'effet du
séchage au soleil et de la préparation de confiture traditionnelle de raisins sur la teneur et le
profil en composés phénoliques des deux variétés de raisins locales: Cardinal (variété rouge

précoce) et Sabel (variété blanche tardive) et leur bioaccessibilité.

Pour traiter tous les aspects relatifs a notre thématique, nous avons jugé utile de structurer la

présente thése en quatre volets :

Le premier volet est une revue bibliographique sur les raisins, leurs potentiels phénolique et
antioxydant et leur comportement vis-a-vis du sechage et de la cuisson ("procédé "confiture

traditionnelle);

Le second volet consiste en une enquéte sur les activités traditionnelles appliquées aux raisins:

séchage au soleil et preparation de confiture ;

Le troisieme volet concerne 1’étude de I’effet du séchage traditionnel et du procédé "confiture

traditionnelle™ sur la teneur et le profil en composés phénoliques des raisins;

Le quatrieme volet traite 1’effet du séchage traditionnel et du procédé "confiture
traditionnelle™ de raisins sur la capacité antioxydante. Dans ce dernier volet, a été ajouté une
étude de la digestion in vitro des composés phénoliques de raisins frais et leurs produits

dérivés tout en évaluant leur capacité antioxydante apres digestion.

Enfin, une conclusion générale regroupe les conclusions de chaque volet et met en avant les

points importants apportés par le présent travail, ainsi que les perspectives a envisager.
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1. Généralités sur le raisin

1.1. Description et taxonomie

Le raisin est un fruit, botaniquement une baie, des vignes ligneuses a feuilles caduques du
genre de plante a fleurs. Les raisins peuvent étre consommeés frais comme raisins de table ou
étre utilisés pour faire du vin, de la confiture, du jus de raisins, de la gelée, de I'extrait de
pépins de raisins, des raisins secs, du vinaigre et de I'huile de pépins de raisins.

Le raisin est un type de fruit non climactérique, se produisant généralement en grappes. Sur
ces grappes sont rattachées les baies de raisins qui appartiennent a la famille des fruits simples
aux péricarpes entierement charnus (Coombe, 1992).

Le développement du raisin est divisé en trois phases principales, selon des critéres
phénologiques, biochimiques et physiologiques. Il s’agit du développement herbacé ou
vegétatif apres la nouaison (la formation de la baie); la véraison, correspond aux changements

de texture et de couleur; et enfin la maturation (Giuliano, 2005).

En termes de taxonomie, la vigne appartient au genre Vitis, de la famille des Vitacées. Le
genre Vitis a été divisé en deux sous-genres, Vitis et Muscadinia dont le génome nucléaire est
porte par 2n=38 et 2n=40 chromosomes, respectivement (Jackson, 2008). C’est

essentiellement le genre Vitis qui est utilisé pour la production de vins (This et al., 2006).

1.2. Notions de cépage, cultivar et variété
Les vignes cultivées different les unes des autres par I’aspect de leur feuillage et de leurs
grappes (Galet, 2001).

Le cépage est défini comme un ensemble de clones suffisamment homogenes pour étre
confondus sous un méme nom (Levadoux, 1956). C’est un vocable vigneron particulier a

I’espéce Vitis vinifera qui s’intégre assez mal dans la taxonomie botanique (Bouquet, 1982).

Les variétés cultivées ou cultivars doivent étre considérés comme des sous-ensembles des
cepages, et peuvent donc étre définis comme les descendants par voie végétative d’une souche
meére (Boursiquot et This 1999).

Les dénominations cépage, cultivar, et variété cultivée sont souvent assimilées. C’est

pourquoi, dans le présent manuscrit, nous utiliserons les trois termes comme des synonymes.
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1.3. Développement de la baie de raisins

La baie de raisins posséde trois principaux types de tissus (Figure 1): pellicule, pulpe et
pépins. Ces tissus different considérablement dans la composition, et par conséquent
contribuent différemment a la composition de I'ensemble des produits de transformation (jus
et vin, etc.). La baie de raisins posséde parfaitement quatre pépins (Bioletti, 1938), mais le
nombre réel est genéralement plus petit car les conditions environnementale et nutritionnelle a
la floraison limitent la réussite de la fécondation et donc le nombre de graines par baie
(Coombe, 1987).

Figure 1. Constituants de la baie de raisins (Coombe, 1987)

En effet, le développement de la baie de raisins consiste en deux périodes de croissance
sigmorides successives séparées par une phase de latence (Figure 2): la formation des baies et

la maturation des baies (Coombe et McCarthy, 2000).

Au cours de la premiére période, qui dure environ 60 jours apres la floraison, la baie se forme
et les embryons de graines sont produits. La division cellulaire est rapide au cours des
premiéres semaines et a la fin de cette période, le nombre total de cellules dans la baie est
établi (Harris et al., 1968). L'étendue de la division cellulaire a une certaine incidence sur la

taille éventuelle de la baie.
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Le début de la deuxiéme phase de croissance sigmoide est caractérisé par un ramollissement
et un changement de couleur de la baie (véraison). Dans l'ensemble, la taille de la baie de
raisin est doublée au cours de cette période.

Les besoins de la baie de raisin sont comblés par sa tige ou pédicelle via un systeme
vasculaire composé déléments du xyléeme et du phloéme. Les vaisseaux du Xxyléme
transportent I'eau, les minéraux, les régulateurs de croissance et les nutriments du systeme

racinaire au reste de la vigne (Greenspan et al., 1994).

A mesure que la baie se développe en volume, plusieurs solutés s'accumulent et atteignent
tous un maximum autour de la véraison. Parmi ces composés, ’acide tartrique qui s'accumule
dans la pellicule au début du développement, et I'acide malique, qui s'accumule dans la pulpe
juste avant la véraison. Ces acides sont liés a l'acidité des raisins et leurs produits de

transformation (Possner et Kliewer, 1985).

Les acides hydroxycinnamiques s'accumulent également pendant la premiére période de
croissance (Romeyer et al., 1983), tout comme les flavan-3-ols monomeres et autres tanins
(Kennedy et al., 2000).

A la véraison, la baie commence a accumuler des sucres, en absorbant le saccharose
photosynthétique et en I'hydrolysant en glucose et fructose (Robinson et Davies, 2000). La
glycolyse est regulée et le malate stocké devient la principale source de carbone pour la
respiration (Coombe, 1992). La concentration finale en sucre dépend de la charge de culture,
de la taille de la canopee, de la santé de la plante, de I'hydratation et de la durée pendant

laquelle le raisin reste attaché a la vigne.

En revanche, les anthocyanes, déterminantes des cépages rouges et également produites en
seconde période de croissance, sont genéralement limitées au tissu cutané (Gonzalez-Barreiro
et al., 2015).

Il est a signaler que les concentrations de la plupart des composés produits pendant la
premiére phase de croissance chutent pendant la seconde en raison de la dilution et dans
certains cas également la perte réelle de quantité par baie (Hashizume et Samuta, 1999). Les
tanins diminuent considérablement dans la baie au cours de la deuxiéme phase de croissance.
Dans le cas des tanins des pépins, la diminution semble étre due a l'oxydation au fur et a
mesure que ces composés se fixent aux téguments (Kennedy et al., 2000), un changement qui,
en particulier, réduit les niveaux des tanins les plus amers. Les tanins de la peau peuvent

également décliner et subir des modifications qui augmentent leur taille, notamment une
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association avec des pectines et des anthocyanes, une modification ayant des implications sur
la texture du vin et la stabilité de la couleur (Kennedy et al., 2001).

La figure 2 montre un diagramme illustrant la taille et la couleur relatives des baies & des
intervalles de 10 jours apres la floraison. Les périodes ou divers types de composes
s'accumulent, le degré Brix, et une indication de I'afflux de séve dans la baie via le xyleme et

le phloéme sont indiqués.

Xylem flow ceases
{ Phioem

/

' 000

Xylem P—
. ( _Engustment

Veraison,
lag phase =
. Periods when

compounds
accumulate

Berry Size >

Tartrate  Tannin Hydroxycinnamates Methoxypyrazine Malate  Glucose Fructose Anthocyanin Flavour compounds

¢ pericarp
| cell dwision .
[ setting |
d |
[ ! - A
0 20 40 60 80 100 120
AN
Flowering Days after flowering D> ‘ . L I
Brix 4 7 10 14 18 22 26

BERRY FORMATIO

| BERRY RIPEN

Figure 2. Taille et couleur des baies a des intervalles de 10 jours apreés la floraison (Coombe
et McCarthy, 2000)

1.4. Notion de maturité de raisins
La maturation des fruits charnus s’accompagne de nombreux changements physiologiques
aussi bien au niveau de la texture de la pellicule que de la composition des parois cellulaires.
Ces changements se traduisent par le ramollissement du fruit, lié a la dégradation des parois
cellulaires (Brummell et al., 2004) et entrainent une augmentation de la sensibilité aux agents
pathogenes.

La maturation est une période physiologique importante qui chez les raisins commence a la

véraison et dure environ 40 jours, selon la variété, I'environnement et les pratiques agricoles.
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Bien qu’il est établi que dans les fruits climatériques, I'normone gazeuse éthyléne est un
activateur clé de la maturation, le déclenchement de la maturation des fruits non climatériques
tels que le raisin est méconnu (Gonza’lez-barreiro et al., 2015).

Ainsi, deux formes de maturité doivent étre considérées dans le cas des raisins: la maturité
technologique ou technique, qui repose sur les paramétres classiques (pourcentage de solides
solubles, sucre, acidité titrable, pH) et la maturité phénolique, qui repose sur des analyses de
composés phénoliques (anthocyanes et tanins) (Coelho et al., 2007; Rosti et Belcher, 2010).

La figure 3 regroupe ’ensemble des paramétres de maturations technologique et phénolique

des raisins.
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Figure 3. Evolution des paramétres de la maturation classique ou technologique (a), et ceux

de la maturation phénolique des raisins (b) (Gervais et al., 2005)

1.5. Viticulture

Les raisins cultivés peuvent généralement étre classés comme raisins de table ou de cuve, en
fonction de leur mode de consommation prévu: consommés crus (raisins de table) ou utilisés
pour faire du vin (raisins de cuve). Alors que presque tous appartiennent a la méme espece,
Vitis vinifera, proprement dite, il n’existe pas une viticulture de table qui serait absolument
différente de la viticulture de cuve. Toutefois, la viticulture de table peut étre définie comme
étant ’ensemble de techniques mises en ceuvre pour l’obtention des grappes miires et

agréables a consommer a des époques bien précises de la saison viticole (Bertoni, 1982).
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En termes de techniques, Levadoux et al. (1971) ont signalé que la viticulture de table peut

exiger des pratiques culturales qui ne seraient pas recondamnées pour la viticulture de cuve.

1.5.1. Dans le monde

Selon les statistiques de l'organisation pour l'alimentation et I'agriculture (FAO-STAT, 2016),
75 866 kilometres carrés du monde sont consacrés aux raisins. L’I'Italie et la France, les deux
plus grands producteurs de raisins au monde, cultivent le fruit depuis des siecles. Il existe plus
de 10 000 cépages différents dans le monde, qui sont consommés sous diverses formes mises
a part la forme fraiche. La production mondiale de raisins s'est élevée en 2016 a plus de 75
millions de tonnes métriques par an (FAO-OIV, 2016). En 2016-2017, les principaux
producteurs sont la Chine, I'ltalie, les Etats-Unis, la France, I'Espagne, la Turquie, I'Inde,
I'Afrique du Sud, le Chili et I'Argentine (Khan et al., 2020).

Par ailleurs, vu leur périssabilité rapide, les raisins entiers frais peuvent egalement étre séchés
pour faire des raisins secs, conservés sous forme des confitures et de gelées, ou pressés pour
faire du jus (FAO-OIV, 2016). La figure 4 illustre la présentation schématique de la

vitiviniculture mondiale.
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Figure 4. Présentation schématique de la vitiviniculture mondiale (FAO-OIV, 2016)
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1.5.2. En Algérie

La production de raisins est d'une grande importance dans le secteur agricole algérien, et les
raisins de table et de cuve sont produits a partir des vignobles du pays. A I'époque de la
colonisation francaise (de 1830 a 1962), I'Algérie était I'un des principaux producteurs de vins
au monde (Toumi, 2006). Cependant, comme la consommation et les exportations de vins ont
diminué au cours des décennies suivantes, la production de raisins de cuve a diminué en
conséquence.

Selon les statistiques de la FAO, en 2019, la production totale de raisins en Algérie a dépassé
549 mille tonnes métriques, en baisse de plus de 46 mille tonnes métriques par rapport a
I'année précédente. La production de raisins a enregistré la valeur la plus faible (environ 403
000 tonnes métriques) en 2011, alors qu'elle a culminé a environ 571 000 tonnes métriques en
2016.

Selon les statistiques de ministére de 1’agriculture et du développement rural (MADR, 2018),
88% de la production représente les raisins de table, et permet en moyenne une consommation
de 11,3Kg par habitant et par an de raisins frais, et seulement 12% pour les raisins de
transformation. La plus importante production est réalisée dans la région Centre (75%),

environ 25% a 1’Ouest et elle est tres faible a I’Est du pays (Toumi, 2006).

En 2017, il a été publié dans la presse nationale (Quotidien d’Oran, 2017) que la wilaya de
Boumerdes assure un taux de 45% de la production nationale de raisins (toutes varietes

confondues), consacrant son leadership en la matiére depuis une dizaine d’années.

2. Composés phénoliques du raisin

A cété des métabolites primaires tels que les sucres, les acides aminés et les acides organiques
qui sont synthétisés sous contrble genique et enzymatique complexe au cours des phases du
développement de la baie de raisins, des métabolites secondaires dont les composés
phénoliques (flavonoides et non flavonoides) sont aussi synthétisés. Ces derniers s’impliquent
dans des fonctions écologiques dont la défense contre les prédateurs, les parasites et les
maladies (Conde et al., 2007; Ali et al., 2010).

2.1. Biosynthese des polyphénols
Les composés phénoliques sont synthétisés a partir de l'acide aminé phénylalanine par la voie

des phénylpropanoides. La phénylalanine est a son tour un produit de la voie du shikimate,
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qui relie le métabolisme des glucides a la biosynthése des acides aminés aromatiques et des

métabolites secondaires. La voie générale des phénylpropanoides est illustrée dans la figure 5.

HO

L]

MNHS

rhenylalanine

PAL

—= HO

=

O
cinnamic acid

iC4H

OH
HCL\W,,QEy/I::::T’

-counaric acid

l4CL

OH
COASY\\/@

(@]
Ad-counmaroyl-Co

flavonoids

ops—~

+ 3

malonyl-C o

ST~

stilbenes

Figure 5. Voie génerale des phéenylpropanoides (Flamini et al., 2013)

PAL : AhénylalanineAmmonia lyase; C4H : Cinnamate-4-Hydroxylase; 4CL: 4-Coumaroyl-CoA-Ligase;
CHS:Chalcone synthase; STS: Stilbéne Synthase

2.2. Classification des composés phénoliques

Les composes phénoliques ont une diversité de structures et peuvent étre divisés en deux

groupes principaux, a savoir les flavonoides et les non-flavonoides (Crozier et al., 2006; Chira

et al., 2008). La figure 6 récapitule les principaux composés phénoliques du raisin.
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Figure 6. Principaux composés phénoliques de la baie de raisins (Rasines-Perea et Teissedre,

2017)
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2.2.1. Composés non-flavonoides

Les principaux composés non flavonoides presents dans le raisin appartiennent & deux classes:

les acides phénoliques et les stilbénes.

2.2.1.1. Acides phénoliques

Les acides phénoliques sont principalement présents dans la pulpe de raisin et peuvent étre

divisés en dérivés d'acide cinnamique, qui possédent une structure C6-C1, et en dérivés
d'acide benzoique, avec une structure C6-C3 (Tableau 1). Ces composés existent
principalement sous forme d'acides hydroxybenzoiques et hydroxycinnamiques et peuvent
étre trouvés sous formes libre ou conjuguée. Dans les raisins et les vins, les acides
hydroxycinnamiques sont principalement presents estérifiés avec de l'acide tartrique, tandis
que les acides hydroxybenzoiques sont principalement présents sous forme de conjugués

hétérosides. L'acide gallique est décrit comme étant ’acide phénolique le plus simple et

important, car il est le précurseur de tous les tanins hydrolysables et est englobé dans les

tanins condenses (Ribéreau-Gayon et al, 2006; Kallithraka et al., 2009).

Tableau 1. Structure des acides phénoliques (hydroxybenzoiques et hydroycinnamiques) et

leurs dérivés (Garrido et Borges, 2013)

Aides phénoliques Nomenclature R1 R2
Acides Hydroxybenzoiques p-hydroxybenzoique H H
COoOOH Protocatéchique OH H
) Vanillique OCHjs H
R, e~ R,
OH Gallique OH OH
Syringique OCHs OCHjs
Aides hydroycinnamiques p-coumarique H H
( OOH
N Caffeique OH H
) Férulique OCHs H
R, ” V7 "~ R,
on Sinapique OCHjs OCHjs

2.2.1.2. Stilbénes

Les stilbenes sont des composés phénoliques comprenant deux cycles aromatiques liés par un

pont éthene. Le principal stilbéne trouvé dans le raisin, le jus de raisin et le vin est le
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resvératrol ainsi que sa forme hétéroside, la picéide. Le resvératrol est un monomere, sous
deux formes cis et trans, avec une prédominance de cette derniére (Bavaresco et al., 2002; Di
Lecce et al., 2014; Pugajeva et al., 2018; Gomes et al., 2019). Sa concentration diminue de
maniere significative lors de la maturation du raisin. Le resvératrol est considéré par certains
auteurs comme une phytoalexine; une toxine produite dans le raisin suite a une infection
fongique ou un produit issu d'un stress abiotique. Sa biosynthése est conduite par la stilbene-
synthase, qui associe une molécule d'hydroxycinnamoyl-CoA et trois molécules de malonyl-
CoA (Lima et al., 1999 ; Moreno-Labanda et al., 2004).

En effet, la présence de stilbénes dans le vin est recemment devenue un sujet de recherche,
visant a la corrélation de leurs profils avec les procédés de vinification et avec les différents
cépages. Garrido et Borges (2013) ont rapporté qu’un pourcentage éleve de cis-resvératrol est
présent dans le vin, bien que cet isomére ne se trouve qu'en traces dans les raisins. Le tableau

2 illustre les principaux stilbénes du raisin.

Tableau 2. Principaux stilbeénes du raisin (Castellarin et al., 2012)

Structure Nomenclature R1 R2
10 trans-resveératrol H H
O 4 O = trans-picéide H Glu
trans-pterostilbéne CHs CHs

cis-reveratrol H H

R,0
O I cis-picéide H Glu

2.2.2. Composés flavonoides

Les flavonoides sont les principaux groupes de composes phénoliques du raisin ainsi que les
principaux contributeurs des activités biologiques dans ce dernier et ses produits dérivés
(Conde et al., 2007).

Tous les flavonoides partagent un squelette C6-C3-C6 constitué de deux cycles phénol
(nommés A et B), reliés entre eux par un cycle pyrane hétérocyclique (cycle C) (Figure 7).
Parmi eux, trois principales sous-familles sont distinguées : les flavonols, les flavan-3-ols

(donnant lieu aux proanthocyanidines) et les anthocyanes (Heim et al., 2002).
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Figure 7. Squelette de base des flavonoides (Heim et al., 2002)

2.2.2.1 Flavonols

Les flavonols sont des composés qui s'accumulent majoritairement dans la pellicule du raisin.
Ce sont des composés en C6-C3-C6 dans lesquels deux cycles benzéniques hydroxylés (A et
B) sont reliés par une chaine de trois atomes de carbone qui fait partie du cycle héterocyclique
C avec un squelette 3-hydroxyflavone et une double liaison. lls different par le nombre et le
type de substitution du cycle B. Tous ces composés se retrouvent dans la peau de raisin sous
forme 3-O-glycosylée, ou le sucre peut étre représenté par un glucoside, galactoside,
rhamnoside, rutinoside et glucoronide, ou le premier est largement le plus abondant (Cheynier
et Rigaud, 1986 ; Hsu et al., 2009). Des molécules plus grosses, comme les diglucosides de
flavonols se trouvent souvent dans le raisin. Le tableau 3 montre les principaux flavonols

trouvés dans le raisin et le vin.

Tableau 3. Principaux flavonols rencontrés dans le raisin et le vin (Garrido et Borges, 2013)

Structure Nomenclature R1 R2
Quercétine OH H
Kaempférol H H
Isorhamnétine OCHs H
Myricétine OH OH
Laricitrine OCHs OH
Syringétine OCHs OCHjs
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2.2.2.2 Flavan-3-ols et proanthocyanidines

Le terme flavanol, définit généralement le monomére constituant les tanins condensés. Ces
molécules suscitent un intérét dans les domaines scientifiques pour leurs propriétés bioactives
et sensorielles. Les flavan-3-ols sont synthétisés dans la pellicule, la pulpe et les pépins des
baies de raisins, avec la prédominance des flavan-3-ols: (+)-catéchine (CT) et (—)-épicatéchine
(ECT), tandis que les (+)-gallocatéchine (GCT) et (-)-épigallocatéchine (EGCT) sont présents
dans des proportions plus faibles. 1l est a signaler que des esters galloylés tels que: (-)-
épicatéchine gallate (ECTG) et (-)-épigallocatéchine gallate (EGCTG) sont formés lorsque
les ECT et EGCT sont acylés avec de I'acide gallique (Kennedy et al., 2000; Pinasseau et al.,
2017). Les composés CT, ECT et ECTG sont dihydroxylés et appelés procyanidines car ils
sont directement dérivés de la leucocyanidine et de la cyanidine, tandis que les composés
GCT, EGCT et EGCTG sont des dérivés de la delphinidine et donc trihydroxylés. Les
monomeres libres de flavan-3-ols peuvent étre rencontrés dans tous les tissus du raisin
(pellicule, pulpe pépins et tissu vasculaire) ou polymerisés pour devenir des tanins, également
connus sous le nom de proanthocyanidines (PA) dans la pellicule et les pépins (Jordao et
Cosmé, 2017). Les proanthocyanidines different par leur composition et leur longueur
(caracterisées par un degré de polymerisation moyen (DPm), par la nature et le nombre de
sous-unités (Pinasseau et al., 2017). Les proanthocyanidines sont localisées le plus dans la
paroi cellulaire et la vacuole (dans une moindre mesure) de la pellicule des raisins (Gagné et
al. 2006).

Dans les pépins, la présence des groupes galloylés est trés frequente. De plus, les
proanthocyanidines des pellicules possedent un degré moyen de polymérisation plus élevé par

rapport aux proanthocyanidines des pépins (Souquet et al., 1996).

2.2.2.3. Anthocyanes

Dans la vigne (V. vinifera L.) la couleur des baies (cultivars rouges et roses) est déterminée
par la quantité et la composition en anthocyanes (Azuma, 2018). Il s’agit du benzopyrylium et
des sels de flavylium de couleur rouge, bleue ou violette qui sont présents sous forme de
glycosides (Collin et Crouzet, 2011).

La composition des raisins en anthocyanes est affectée par plusieurs facteurs, tels que l'origine
et le type de vigne, le degré de maturité et les conditions météorologiques, en particulier
I'intensité lumineuse et la température (Ferrandino et Guidoni, 2010).

Les anthocyanes résultent de la condensation d'anthocyanidines et sucres. Structurellement,

les anthocyanes de raisin sont des hétérosides d'une aglycone (anthocyanidine), et peuvent
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étre différenciées par le nombre de groupements hydroxylés et méthoxylés dans
I'anthocyanidine, la nature et le nombre de sucres aux quels sont liées, les carboxylates
aliphatiques ou aromatiques liés aux sucres dans la molécule et la position de cette liaison.
Parmi six anthocyanidines (Tableau 4), cing (cyanidine, péonidine, delphinidine, pétunidine et
malvidine) sont principalement quantifiees dans les raisins, avec une multitude de leurs
formes glycosylées en position 3 du cycle C et acyclées, tandis que les pélargonidines n'ont
été détectées qu'avec des techniques analytiques sensibles et spécifiques (Pinasseau et al.,
2017). A cbté de leurs formes monoglycosylées (60 a 70%), 30 a 40% des anthocyanes sont
acylées avec des acides phénoliques tels que les acides p-coumarique et caféique (Koponen et
al., 2007).

Tableau 4. Anthocyanidines de base chez Vitis (substitution du cycle B) (Garrido et Borges,

2013)
Anthocyanidines R1 R2

Pélargonidine H H

Cyanidine OH H

Péonidine OCHj H

Delphinidine OH OH

Pétunidine OCHs OH

Malvidine OCHs OCHs

2.3. Localisation des composés phéenoliques dans la baie de raisins

En plus du degré de maturité et la taille des baies, I’accumulation et le profil des composés
phénoliques dans la baie de raisins (pellicule, pulpe et pépins) est régie par plusieurs facteurs :
intrinséques telle que la génétique du cépage et extrinseques liés a la viticulture et a

I'environnement (Rodriguez Montealegre et al., 2006).

Certaines études ont signalé que les composés phénoliques sont distribués difféeremment dans
chaque fraction de la baie (Ivanova et al., 2011; Di Lecce et al., 2014; Samoticha et al., 2017 ;
Gomes et al., 2019).

Katalini¢ et al., (2010) ont rapporté que les composés phénoliques de raisins sont
majoritairement trouvés dans la pellicule et les pépins. De méme Mattivi et al. (2006)
Castillo-Mufioz et al. (2007) ont démontré que la composition phénolique et les profils en
anthocyanes et en flavonols de la pellicule du raisin ont été utilisés pour établir I'authenticité

variétale des cultivars.
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Pastrana-Bonilla et al. (2003) ont rapporté que la concentration des polyphénols totaux a été
différente selon les fractions de la baie de raisin dont ’ordre décroissant suivant: pépins >
pellicule > pulpe. A leur tour, Guo et al. (2003) ont rapporté que la pellicule et les pépins des
fruits pouvaient potentiellement contenir plus d’antioxydants quantitativement ou

qualitativement que la pulpe.

Toutefois, Bruno et Sparapano (2006) ont rapporté que la concentration en polyphénols totaux
au niveau de la pellicule de raisin variait selon le cultivar, la composition de sol, le climat,
’origine géographique et les pratiques culturales ou le degré d’exposition a des maladies

infectieuses d’origine fongique.

Dans les travaux d’lvanova et al. (2011), les pépins de raisin ont révélé une quantité plus

élevée de polyphénols totaux, de flavan-3-ol et de flavonoides que la pellicule.

Le profil en composés phénoliques individuels, comprenant principalement le resvératrol, les
proanthocyanidines, les anthocyanes, les flavonols, les flavanols et les acides phénoliques,
différe d’une fraction a ’autre de la baie de raisin (Dopico-Garcia et al., 2008; Hernandez-
Jimenez et al., 2009; Di Lecce et al., 2014; Samoticha et al., 2017).

A T’exception de ’acide gallique qui a été trouvé dans la pellicule et les pépins du raisin, les
acides caftarique, coutarique et fertarique ont été concentrés dans la pellicule des raisins

rouges et blancs (Ivanova et al., 2011)

Il a été rapporté par Di Lecce et al. (2014) que, a part quelques acides phénoliques et flavan-
3-ols, aucun flavonol n’a été détecté dans la pellicule de la variété Espagnole de raisins blancs

Albarifo.

Il a été révélé dans les travaux de Pugajeva et al. (2018) qu’aprés les pédoncules de raisins, la

pellicule était la deuxiéme source la plus riche en resveératrol.

Dans I’étude de Perez-Navarro et al. (2019) sur le profil phénolique de la pellicule et des
pépins de raisins rouges (Moribel et Tinto Fragoso), la variété Tinto Fragoso a montré plus de
50 % de malvidine-3,5- diglucoside, tandis que le trans-piceide était le plus abondant stilbéne

dans les pellicules et pépins (70-80%) des deux variétés.

En addition, les pépins et les pellicules de raisins sont de bonnes sources d'acide gallique, de

catéchine et d'épicatéchine (Yilmaz et Toledo, 2004).
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Le tableau 5 montre la localisation de quelques composés phénoliques dans les différentes
fractions de la baie de raisin.

Tableau 5. Localisation de quelques composés phénoliques dans les différentes parties de la

baie de raisin
Fractions de Composés phénoliques
la baie de Références
raisin

Proanthocyanidines, Pastrana-Bonilla et al. 2003;
Acide ellagique, Hernandez-Jimenez et al., 2009;
Myricetine, Perez-Navarro et al., 2019.

Pellicule Quercétine,

Kaempférol,
Trans -resvératrol,
Tous les flavan-3-ols monomeéres

Acide trans-caftarique ;

Acide coumarique-O-hexoside,
Pulpe (+)-Catéchine, Di Lecce et al., 2014.
(-)-Epicatéchine,
Procyanidine B3

Acide gallique, )
o Pastrana-Bonilla et al., 2003;
(+)-Catéchine, )
L Hernandez-Jimenez et al., 2009;
Pépins Epicatéchine ,

Di Lecce et al., 2014;

Procyanidines dimeres, )
Samoticha et al., 2017.

Proanthocyanidines

2.4. Bioactivité des composés phénoliques des raisins

Les raisins contiennent une large gamme de composés polyphénoliques. Consommés sous
différentes formes (fruits, vin, jus ou de raisins secs), ils constituent une importante source de
composeés bioactifs ayant de nombreuses propriétés nutritionnelles et médicinales pour les
consommateurs (Xia, et al., 2010; Perestrelo et al., 2014; Rodriguez-Casado, 2016). Les
principales propriétés médicinales du raisin et de ses constituants sont antioxydantes,
anticancéreuses, immunomodulatrices, antidiabétiques, anti-athérogénes, neuroprotectrices,
anti-obésité, anti-vieillissement et anti-infectieuse. En particulier, plusieurs activités
biologiques du resvératrol, un composé majeur extrait de la pellicule et des pépins de raisin,
ont été signalées (yadav et al., 2009). Le tableau 6 illustre les propriétés bioactives de certains

polyphénols des raisins.
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Tableau 6. Bioactivité de quelques composés phénoliques des raisins

Composés phénoliques

| Propriétés bioactives

| Références

Non-flavonoides

Resvératrol

Piégeage des radicaux libres ;
Antiproliférative;

Régulation du métabolisme des
lipides;

Protection contre [l'oxydation des

membranes ;
Cardioprotectrice ;

Halliwell et al., 1996 ;

Kuwajerwala et al., 2002 ;

Auger et al., 2005 ;
Qianet al., 2009 ;

Fernandez-Mar et al., 2012;

Zhou et Raffoul, 2012.

Acides phénoliques (Acide

Anti-radicalaire et antioxydante ;

Yilmaz et Toledo, 2004 ;

gallique) Propriété anticancéreuse in vitro ; You et al., 2010;
Induction de ’apoptose Forester et al., 2014;
Liu et al., 2012;
Suetal., 2013.
Flavonoides
Anticancéreuse; Arnous et al., 2002 ;
Piégeage des radicaux libres ; Faria et al., 2006 ;
Catéchine Antibactérienne ; Falchi, et al. , 2006;

Anti-inflammatoire ;
Protection contre I'oxydation des
membranes

Panico et al., 2006;
Anastasiadi et al., 2009;
Qian et al., 20009.

Epicatéchine

Antioxydante et antiradicalaire

Yilmaz et Toledo, 2004.

Quercétine

Antibactérienne

Thtmothe et al., 2007.

Rutine

Cardioprotectrice ;
Analgeésique et anticancéreuse

lacopini et al., 2008;
You et al., 2010;
Lee et al., 2013.

Procyanidines

Anticancéreuse ;

Piégeage des radicaux libres ;
Anti-inflammatoire ;
Antioxydante ;

Romay et al., 1998;
Bagchi et al., 2000;
Terra et al., 20009.

Anthocyanes (en général)

Piégeage de radicaux libres ;
Antibactérienne ;
Antioxydante ;

Induction de l'apoptose ;

Lazze et al., 2004;
Dell Agli et al., 2005;

Tucker et Robards, 2008;

Anastasiadi et al., 2009

Malvidine

Antioxidante ;
Anti-inflammatoire ;
Propriétés chimiopréventives

Fritz et al., 2006

Cyanidine-3-galactoside et
pélargonidine

Augmentation de la sécrétion basale

de l'insuline

Pinent et al., 2008
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3. Effet de transformation sur les polyphénols des raisins

La transformation des aliments peut conduire généralement a des changements quantitatif et
qualitatif des composés phenoliques (Volden et al., 2009 ; Rawson et al., 2010; Tiwari et
Cummins, 2013 ; Tembo et al., 2017). Pour le raisin, en raison de son extréme périssabilité, il
fait partie des fruits soumis a divers traitements afin d'augmenter la stabilité au cours
stockage. Prés de 50% des raisins sont utilisés pour faire du vin, un tiers est consommé sous
forme de fruits frais et le reste est séché, consommé sous forme de jus de raisin, de confiture
de raisin ou stocké sous forme de modts de raisin (concentrés ou non) (Guiné et al., 2015;
OIV-FAO, 2016).

Plusieurs études ont mis I’accent sur I'effet de la transformation des raisins en vin (Netzel et
al., 2003; Peinado et al., 2010; Puertolas et al., 2010; Li et Sun, 2019). D’autres études sont
concentrées sur les changements des profils phénolique et chimique, des propriétés
sensorielles et des composés volatils lors de la production des raisins secs des différentes
variétés de Vitis vinifera (Ruiz et al., 2010; Guineé et al., 2015; Fabani et al., 2017).

Cependant l'effet des procédés de transformation de raisins en jus et en confiture sur leurs
antioxydants reste moins étudié, hormis quelques études sur l'effet de la transformation des
raisins: sur les concentrés de jus menées par Cabrera et al. (2009) et Capanoglu et al. (2013)
et en confiture abordées par Pop et al. (2015) et Rababah et al. (2015).

3.1. Effet du séchage sur les polyphénols de raisins

La conservation des denrées alimentaires par déshydratation est une pratique trés ancienne.
Les aliments ont été généralement deshydratés au soleil dans les régions ou le rayonnement
solaire est élevé (Mulet et al., 1993). Les raisins sont les baies les plus couramment séchées.
Les raisins secs obtenus sont de couleur foncée contenant des pépins, a I’exception des raisins
secs de la variété Sultanines ou Sultana qui sont sans pépins et de couleur claire (Belitz et al.,
2009).

En revanche, diverses méthodes de séchage peuvent étre utilisées pour l'obtention du produit
final, mais le séchage au soleil reste la méthode de séchage la plus simple, la plus ancienne et

la moins chere utilisée pour des aliments a grand volume (Fabani et al., 2017).

Le séchage impliquant I'exposition des raisins a des conditions sévéres pouvant entrainer des
pertes de composés bioactifs responsables des bénéfices potentiels des fruit frais (Breksa et
al., 2010; Ivanova et al., 2011).
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Dans la littérature, il existe différentes opinions sur l'effet du séchage sur les composes
phénoliques et leur bioactivité. Certains auteurs ont rapporté que le séchage peut améliorer
quantitativement et qualitativement les composés bioactifs. D’autres ont cité le contraire en
signalant des pertes importantes en quantité et qualité. Par ailleurs, Panceri et al. (2013) ont
montré que pour le cépage Cabernet Sauvignon, il y avait une augmentation de la teneur en
tous les acides hydroxybenzoiques, contre une diminution de ces composés pour la variété
Merlot.

De plus, Bonghi et al. (2012) ont suggéré que les flavonols pouvaient étre concentrés ou
synthétisés par l'expression des génes spécifiques au cours du processus de déshydratation.
Les résultats de Panceri et al. (2013) ont confirmé cette hypothése, en montrant une
augmentation significative de la teneur en quercétine, kaempférol et myricétine pour les

raisins Cabernet Sauvignon et Merlot, respectivement durant le processus de déshydratation.

Cependant, Chang et al. (2016) ont rapporté que les proanthocyanidines n'ont pas été
détectées dans les raisins secs et cela s'expliquait par la dégradation de ces composes pendant
le processus du séchage (Harnly et al., 2006).

Aprés séchage solaire, certains polyphénols comme l'acide cafeique, la quercétine et la
catéchine sont généralement trouvés dans les raisins secs, indépendamment du cepage
(Serratosa et al., 2008, Peinado et al., 2013, Meng et al., 2011).

Toutefois, Karadeniz et al. (2000) ont signalé que les procyanidines et les flavan-3-ol ont été
au contraire completement dégradés lorsque les raisins ont été transformés en raisins secs,

avec une stabilité de certains flavonols et composes hydroxycinnamiques.

Quant a I’activité antioxydante aprés sechage des raisins, Peinado et al. (2013) ont rapporté
que cette derniere a été supérieure a celle des raisins frais. De plus, le séchage naturel au
soleil des raisins frais (deux a trois semaines) a entrainé une diminution des anthocyanes
(Mencarelli et al., 2010; Fabani et al., 2017).

3.2. Effet du procédé confiture

La confiture est une préparation tartinable a base de fruit frais ou de pulpe bouillie d'un seul
type de fruit généralement. Les fruits frais ou produits intermédiaires, tels que les pulpes de
fruits sont bouillies dans une bouilloire ouverte a pression atmosphérique (a température
atteignant jusqu'a 105°C) ou dans une chaudiere sous vide fermée a pression réduite (a

température de 65-80°C) avec l'ajout de sucre (Belitz et al., 2009). Dans ce genre de
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préparation, un pH acide semble étre optimal, il est ajusté si nécessaire en ajoutant de l'acide

lactique, I'acide citrique ou l'acide tartrique.

Concernant l'effet du procédé confiture sur les composés phénoliques de raisins, les études
sont tres rares, et seulement les études de Rababah et al. (2012), Rababah et Brewer (2015) et
Pop et al. (2015) sur les confitures de raisins, de raisins secs (Vitis vinifera) et de raisins Var.
Concord (Vitis labrusca) ont été citées, respectivement. A cet effet, les données de cette
section vont étre sur I’effet de la transformation de certains fruits en confiture dépendamment

de ce qu’il est disponible en littérature.

Concernant les fruits de type baies, Amakura et al. (2000) ont étudié expérimentalement
I’influence de leur transformation en confiture sur les composés phénoliques et leur activité
antioxydante. D’apres leurs résultats, pour tous les types de baies, une légére augmentation de
la teneur en polyphénols a été observée. Selon ces auteurs, cette augmentation a été expliquée
par la libération de composés phénoliques initialement associés aux parois cellulaires, induite

par le chauffage qui a provoqué la dégradation de ces parois.

En revanche, pour plusieurs autres fruits, Rababah et al. (2011) ont signalé que la préparation
de confiture a entrainé une réduction des composeés phénoliques totaux, des anthocyanes, et de

I'activité antioxydante.

Quant aux raisins, Rababah et Brewer (2015) ont rapporté que les teneurs en composés
phénoliques totaux, en anthocyanes ainsi que 1’activité antioxydante ont été affectées au cours
de la preparation de confitures de raisins et raisins secs. Les mémes auteurs ont signalé que
I'activité antioxydante, les teneurs en polyphénols totaux et en anthocyanes ont été réduites

dans la confiture de raisins de 1’ordre 22%, 27% et 37%, respectivement (Tableau 7).

Pop et al., 2015, quant a eux, ont signalé une diminution d’environ 40% en la teneur en

polyphénols totaux au cours de la préparation de confiture a partir de raisins Var. Concord.

D’autres études ont montré que les flavonoides ont été largement influencés ou endommagés
par des processus thermiques en fonction de leur ampleur et de leur durée (loannou et al.,
2012 ; Tiwari et Cummins, 2013). Toutefois, certains travaux (Guldiken et al., 2016 ; Wang
et al., 2020) ont montré que la teneur en flavonoides totaux a été augmentée (2 a 3 fois) lors

de la préparation domestique de confiture de betteraves rouges.
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Quant aux anthocyanes, leur stabilité au cours des procédés thermiques a été évaluée dans
différentes conditions par Ozela et al. (2007). Ces derniers ont conclu que la dégradation des
pigments anthocyanes s’est amplifiée avec l'augmentation de la température et en présence de
lumiére a 40°C et 60°C, respectivement, et s’est stabilisée a pH 5,0 a la fois en présence et en

I'absence de lumiére.

A leur tour, Kamiloglu et al. (2015) ont mentionnée une perte de 87,6 a 95,6% des

anthocyanes au cours de la préparation des confitures et marmelades des carottes noires.

Tableau 7. Teneur en polyphénols totaux, anthocyanes totaux et activité antioxydante de
raisin et sa confiture (Rababah et Brewer, 2015)

Produit Polyphénols Pourcentage d’inhibition Anthocyanes
(mg Eg. AG/100g9) (%) (mg Eq.C3G/100 g)
Raisin 616,1 + 16,5 36,2+1,7° 64,7 £ 2,8
Confiture de raisin 449,2 +14,9° 28,1 +1,5 40,2 £2,1°

4. Biodisponibilité des polyphénols : un domaine de recherche complexe
4.1. Notion de biodisponibilité

Le terme biodisponibilité (BDis) a plusieurs conditions de travail et il n'y a pas de definition
universellement acceptée. D'un point de vue nutritionnel, il est défini comme la fraction de
composant ingéré disponible pour une utilisation dans les fonctions physiologiques normales.
En outre, la BDis comprend deux termes supplémentaires: bioaccessibilité (BAcc) et
bioactivité (BAct) (Fernandez-Garcia et al., 2008).

La bioaccessibilité a recu deux définitions alternatives. La premiere est la fraction d'un
composé qui est libérée de sa matrice alimentaire dans le tractus gastro-intestinal et devient
ainsi disponible pour l'absorption intestinale. La seconde définition est plus stricte et
beaucoup moins répandue. Elle décrit la bioaccessibilité comme étant la fraction d'un
composé qui est libérée de sa matrice alimentaire dans le tractus gastro-intestinal et devient
ainsi disponible pour l'absorption intestinale, y compris I'absorption/I'assimilation dans les
cellules de ['épithélium intestinal et, enfin, le métabolisme intestinal et hépatique

présystémique (Cardoso et al., 2015).

Le concept de bioactivité comprend des événements liés a la fagcon dont le composeé bioactif a

atteint la circulation systémique et il est transporté et atteint l'interaction tissulaire cible avec
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le métabolisme des biomolécules dans ces tissus, et toute la cascade d'effets physiologiques
qu'il génere. Les méthodes in vitro peuvent évaluées la BAcc ou la BAct (Ferndndez-Garcia et
al., 2008; Cardoso et al., 2015).

Ainsi, la connaissance de la BAct en tant que premiére étape de la bioaccessibilité est d'un
grand intérét pour déterminer la qualité nutritionnelle d'un nutriment ou d'un composé
bioactif, non seulement en termes de quantités requises pour atteindre les besoins
nutritionnels, mais aussi pour affiner le développement d'aliments fonctionnels (Fernandez -
Garcia et al., 2008).

4.2. Facteurs affectant la biodisponibilité des polyphénols

Les polyphénols sont des composés trés divers avec une biodisponibiliteé variable. Par
exemple, les isoflavones de soja sont bien absorbees a travers la barriére intestinale par contre
les proanthocyanidines du vin et du cacao sont a peine absorbées. De méme, les hétérosides
de quercétines des oignons sont absorbés plus efficacement que ceux présents dans le thé ou
la pomme (Manach et al., 2005). Il n'est donc pas possible de généraliser les résultats obtenus

pour tous les composés phenoligues.

La biodisponibilité et la bioactivité des polyphénols sont également soumises a une variabilité
interindividuelle, qui est principalement liée aux différences de composition de la flore
microbienne intestinale: chaque individu génére un métabolome microbien speécifique,
présentant des caractéristiques uniques en termes de composition de produits intermédiaires et

finaux, et de variabilité dans cours du temps (Gross et al., 2010).

Une distinction peut étre faite entre les convertisseurs élevés, modérés et faibles. A titre
d'exemple, la population humaine qui est capable de convertir les ellagitannins en urolithines
et est appelée "producteurs durolithine” alors que d'autres sont des ”"non producteurs
d'urolithine” (Garcia Villalba et al., 2013). Le méme phénomene a été observé pour la
conversion de lisoxanthohumol du houblon en phytoestrogéne-8-prénylnaringénine
(Possemiers et al., 2006) et pour la production d'équol lors de la digestion des isoflavones de
soja (Cerda et al., 2005). De méme, aprés consommation du jus d'orange, des excréteurs
élevés (> 10 % des flavanones ingérées sont excrétés), moyens (5 a 10 %) et faibles (< 5 %)
ont été identifiés (Tomas-Navarro et al., 2014). Ces observations impliquent que la
consommation d'un polyphénol spécifique peut étre bénéfique pour un individu qui a la
composition appropriée de la flore microbienne intestinale, alors que le méme composé peut

n'avoir aucun effet bénéfique pour un autre individu.
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En outre, la transformation des aliments est I'un des principaux déterminants de la
bioaccessibilité des nutriments et des composés bioactifs, car elle peut avoir un impact positif
ou négatif en augmentant ou en diminuant la BAcc. En fait, les techniques de transformation
deviennent de plus en plus sophistiquées et diversifiées en réponse a la demande croissante
d'aliments de qualité, la transformation non thermique étant un outil utile pour prolonger la
durée de conservation et la qualité des produits ainsi que pour préserver leurs caractéristiques
nutritionnelles et fonctionnelles (Sanchez-Moreno et al., 2009). Ainsi, les efforts déployés
pendant la transformation pour réduire l'impact de la technologie appliquée sur les
composants clés des aliments seraient plus précieux si la qualité nutritionnelle prend en

compte a la fois la stabilité et la bioaccessibilite.

4.3. Méthodes d’évaluation de la biodisponibilité des polyphénols

Les données d'études d'intervention humaine (tests in vivo) constituent la norme de référence
et offrent les preuves scientifiques les plus élevées concernant la biodisponibilité d'un
nutriment ou d'un composé bioactif. Un certain nombre d'inconvénients, tels que les
limitations de la conception expérimentale, les difficultés d'interprétation des données, le colt
élevé de l'equipement et de la main-d'ceuvre et des contraintes, limitent l'utilité des méthodes
in vivo pour le criblage de la biodisponibilité des composés bioactifs pour un grand nombre
d'aliments transformeés difféeremment (Van Buggenhout et al., 2010). Certaines études in vivo
ont été menées chez I'hnomme en se concentrant sur l'effet que le traitement exerce sur les
composes bioactifs biodisponibiles, y compris par exemple ceux publiés par Sanchez-Moreno
et al. (2004); Tydeman et al. (2010), Aschoff et al. (2015) et Martinez-Huélamo et al. (2015).

Par contre, les modeles in vitro sont des méthodes rentables, reproductibles et, en général,
rapides qui peuvent étre utilisees pour déterminer les effets de la matrice alimentaire, des
méthodes de transformation et des composants alimentaires sur la bioaccessibilité des

composeés bioactifs dans les aliments et sont utilisés comme substituts a des fins prédictives.

Néanmoins, malgré leur potentiel et leur large applicabilité, ils n'imitent pas completement les
processus globaux se produisant in vivo, en particulier le contrdle hormonal et nerveux, les
mécanismes de rétroaction, l'activité des cellules muqueuses, la complexité des mouvements
péristaltiques et I'implication du systéeme immunitaire local (Guerra et al., 2012). De plus, il
est urgent de standardiser les méthodes in vitro pour permettre des conceptions d'étude
améliorées plus similaires a la situation in vivo et pour permettre des comparaisons de
résultats entre les laboratoires (Hur et al., 2011; Cilla et al., 2013; Ting et al., 2015). Dans la
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méme optique, un modele de digestion statique in vitro harmonisé a été propose par Minekus
et al. (2014) avec un protocole de consensus, au sein du réseau COST FAL1005 Action
INFOGEST, basé sur des conditions gastro-intestinales humaines physiologiquement
pertinentes.

Pour chaque nutriment ou composé bioactif, des modeéles de digestion in vitro spécifiques
doivent étre adaptés, modifiés, testés et validés par rapport a des études in vivo avant de tirer
une quelconque conclusion de leurs résultats. Il est donc impossible qu'un essai in vitro
donnera des resultats applicables a la situation in vivo. Par conséquent, dans la mesure du
possible, des études in vivo doivent étre utilisées pour la validation des modeles in vitro
(Cardoso et al., 2015).

Des méthodes in vitro ont été développéees pour simuler les conditions physiologiques et la
séquence d'événements qui se produisent pendant la digestion dans le tractus gastro-intestinal
humain. Dans un premier temps, la digestion gastro-intestinale simulée (stades gastrique et
intestinal, et dans certains cas un stade salivaire) est appliquée aux aliments homogénéisés ou
aux composes bioactifs isolés dans un systeme fermeé, avec détermination de la fraction de
composants solubles obtenue par centrifugation (méthode de solubilité) ou dialyse des
composants solubles a travers une membrane semi-perméable (méthode de dialyse) pour

obtenir la fraction bioaccessible.

La digestion gastro-intestinale simulée peut étre réalisée avec des modeéles statiques ou les
produits de la digestion restent en grande partie immobiles et n'imitent pas les processus

physiques tels que le cisaillement, le mélange, I'hydratation (Alegria et al., 2015).

Des modeles dynamiques peuvent également étre utilisés, avec des modifications progressives
du pH et des enzymes, et I'élimination des composants dialysés, simulant ainsi mieux la
situation réelle in vivo. Les tests de biodisponibilité in vitro basés sur la digestion in vitro et
sur les mesures des composés bioactifs solubles ou dialysables ont été améliorés en
incorporant des cultures cellulaires. Le modele cellulaire Caco-2 est le modeéle intestinal le
plus largement utilisé et validé (modéle de cellules épithéliales). Bien que d'origine colique,
les cellules Caco-2 subissent une différenciation spontanée en culture cellulaire pour former
une monocouche de cellules bien polarisées a confluence, montrant bon nombre des
propriétés fonctionnelles et morphologiques des entérocytes humains matures (Pinto et al.,
1983).
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Tous ces systémes évaluent le terme bioaccessibilité susmentionné et peuvent étre utilisés
pour établir les tendances de la biodisponibilité relative (Guerra et al., 2012 ; Cardoso et al.,
2015).
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Introduction

Selon une préenquéte réalisee par Zoubiri et Barkat (2015) sur la gestion du surplus de
production des raisins dans la région de Tadmait (Tizi Ozou), les principaux résultats
montrent que le séchage et la préparation traditionnelle de confiture sont les méthodes les plus

pratiquées pour la conservation des raisins.

En effet, les raisins séchés et les confitures préparées traditionnellement sont qualifiés
d’authentiques car leur préparation nécessite un savoir-faire local et des compétences
régionales qui se transmettent de génération en génération, ils résultent donc d’une longue
tradition. De méme, ils sont considérés comme des produits du terroir qui répondent aux

multiples besoins et attentes des consommateurs de la région.

Par le biais de ce volet, nous essayerons de mettre I’accent sur le savoir-faire local de la
population pratiquant ces activités traditionnelles. D’autres données, en l’occurrence les
diagrammes relatifs a ces procedes, vont étre dévoilées pour contribuer a la valeur ajoutée de

ces produits.

1. Méthodologie
1.1. But de ’enquéte
L’enquéte réalisee a pour but de :
- Collecter des données détaillées sur les varietés de raisins cultivées et utilisées dans les
activités traditionnelles (séchage au soleil et préparation traditionnelle de confiture de
raisins);

- Etablir le diagramme le plus adopté pour chaque activité traditionnelle.

1.2. Zone de réalisation de I’enquéte

Cette étude a été menée dans la commune de Tadmait, située a 18 km a l'ouest de la wilaya de
Tizi Ouzou (Figure 8). Le choix de la région a été décidé apres avoir réalisé une pré-enquéte
sur la production et le rendement viticoles auprés de la subdivision agricole de Draa Ben
Khedda-Tizi Ouzou. Elle nous a permis de consulter les bilans de récolte des vignes de
plusieurs compagnes. Ces derniers ont montré que la région de Tadmait est une zone viticole
par excellence, vis-a-vis de la superficie viticole en rapport ainsi que les variétés de raisins
cultivées comparativement aux régions voisines de la vallée de Sébaou : Draa Ben Khedda et

Sidi Namane.
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Figure 08. Localisation de Tadmait dans la wilaya de Tizi-Ouzou

1.3. Population ciblée

Par rapport a la population ciblée, ’enquéte réalisée n’a pas été au hasard, elle a visé les
familles résidant dans la région de Tadmait.

L’étude a commencé par un contact direct avec les cadres de la subdivision agricole de la
Daira de Draa Ben Khedda (DBK), qui nous ont dirigés vers les familles des agriculteurs
viticulteurs, résidant la plupart dans les villages de Tadmait. Suite a cette orientation, un

échantillonnage simple et aléatoire (66 familles) a été effectue au sein de ces villages.

1.4. Formulation et description du questionnaire

Le questionnaire élaboré (Annexe Il) a combiné deux formes de questions : des questions
fermeées et quelques autres questions ouvertes, réparties dans trois principales parties :

Partie 1 : Elle a concerné I’identification personnelle des enquétés et les renseignements sur
les exploitations viticoles de la région de Tadmait ;

Partie 2: Elle est focalisée sur le séchage au soleil de raisins comme activité traditionnelle de
la région ;

Partie 3: Elle a traité globalement la préparation traditionnelle de la confiture de raisins.

1.5. Contraintes rencontrées

Au cours de I’enquéte, certaines difficultés inhérentes & toute enquéte de ce type ont été
rencontrées; en particulier la partie concernant les renseignements sur les exploitations
viticoles et le refus de certaines personnes de participer a I’enquéte. De nombreuses raisons

sont a l'origine de ce refus, comme par exemple, la perception de l'enquéte comme une
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intrusion dans la vie privée, la méfiance engendrée par le sentiment d'insécurité partagé par
certains viticulteurs de donner des informations sur la superficie viticole réelle de leurs

champs et aussi le nombre de pieds de vigne qu’ils disposent.

1.6. Traitement des données

Apres triage des questionnaires remplis, nous avons procédé au codage des données collectées
a partir des questionnaires récupérés. Le codage consiste a transformer en variables
numériques des réponses souvent matérialisées par des croix dans des cases au moment de
’interrogatoire. Une fois codées et verifiées, les données sont ensuite saisies sur le logiciel
Excel 2010. Les données traitées ont été représentées graphiquement en utilisant des

pourcentages ou diagrammes.
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2. Résultats et discussions

2.1. Identification personnelle et renseignements sur les exploitations viticoles

2.1.1. Données sociodémographiques des enquétées

Le tableau 8, regroupant les données d’identification personnelle des enquétés, montre que la
majorité des sujets interrogés (60%) sont des hommes dont presque le tiers (37%) sont agés
entre 41 et 50 ans. Ce constat s’explique probablement par le fait que les hommes sont
responsables des familles enquétées. Ils sont plus disponibles sur terrain et sensés savoir plus
d’informations sur les exploitations viticoles et donc ayant une relation directe avec notre
sujet. Ces hommes nous ont accordés et facilités I’acceés a leurs familles, ou nous avons
rencontré les femmes qui nous ont aidés beaucoup plus dans le développement des

diagrammes traditionnels du séchage et de la préparation traditionnelle de confitures.

Quant au niveau d’instruction, le plus grand pourcentage est représenté par des enquéteés ayant
un niveau primaire (27%), suivis de ceux ayant un niveau moyen (25%), puis de 1’école
coranique ou Zaouia (23%). Les enquétés ayant des niveaux secondaire et universitaire ont

été presents par 5% et 20%, respectivement.

Tableau 8. Données sociodémographiques des personnes enquétées

Variable Classe Pourcentage

Sexe Homme 60
Femme 40

[20-30] 9
[31-40] 28
Age [41-50] 37
[51-60] 17

> 60 9
Universitaire 20

Secondaire 5
Niveau d’instruction Moyen 25
Primaire 27
Coranique (Zaouia) 23
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2.1.2. Activité des enquétés

La figure 9 indique que 94% des personnes interrogees sont des agriculteurs viticulteurs. Les
autres sont des agriculteurs ne pratiquant pas vraiment la viticulture. Ceci peut étre expliqué
par la nature de la région qui est une plaine inondable de la vallée de Sébaou, d’une part, et

par son climat qui est typiquement méditerranéen tempéré, d’autre part.
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Figure 9. Activité des enquétés

2.1.3. Profil variétal

A T’issu de la figure 10, il s’avére que plusieurs variétés de raisins de table sont cultivées dans
la région de Tadmait. Ces variétés sont : Cardinal, Sabel, Dattier de Bayrouth, Muscat
d’Alexandrie, Gros noir, Red globe et Italienne avec une prédominance des deux variétés
Cardinal (57%) et Sabel (46%). Les enquétés ont justifié cette diversité variétale par
I’existence dans cette région d’un état climatique qui s’approche de 1’idéal pour la vigne,
d’une part et la grande hétérogénéité dans les conditions naturelles de production (aussi bien
en plaines que sur les montagnes) et dans la gamme de production recherchée (raisins

précoces et tardifs) d’autre part.

En outre, cette diversification variétale a été justifiée, selon les enquétés, par le fait que la
vigne de table occupe de plus en plus une bonne place dans le programme de la direction et le

ministére de I’agriculture.

Quant a la prédominance de la variété Cardinal, les agriculteurs affirment que celle-ci est non
seulement appréciée pour sa précocité, mais également parcequ’il s’agit d’une variété
supportant bien le transport et attirant beaucoup le consommateur par ses qualités gustatives

intéressantes. La variété Sabel, a son tour, tient une place importante de plus en plus dans le
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secteur viticole, vu sa résistance aux maladies, son rendement élevé et sa récolte tardive

pouvant aller jusqu’a la fin de I’automne.

D’aprés les enquétés, c’est 1’intégration de la technique pergola pour vigne qui a assuré une
abondance de productivité et un meilleur rendement des variétés Sabel et Cardinal. D’aprés
eux, il s’agit d’une nouvelle technique de production de raisins de table par des supports en
béton ou en métal (Figure 11) qui rend la vigne peu exigeante et facile d’entretien, en
s’accommodant de tous les climats et sols. 1ls ont ajouté également que la production de
raisins en pergola permet d’atteindre un rendement dépassant (4 a 5 fois supérieur) celui de la

vigne traditionnelle.
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Figure 11. Photographiés de raisins de table en pergola (Var. Cardinal)
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2.1.4. Age des vignes cultivées

A la lecture de la figure 12, les deux catégories majoritaires (50% et 38%) de vignes cultivées
dans la région d’étude sont agées de 5 a 10 ans et de 11 a 20 ans, respectivement. Les
enquétés ont expliqué que 1’age de la vigne est trés important, vu qu’il a une relation
potentielle avec la qualité du raisin et son rendement. Selon les viticulteurs enquétés, les

plantations de la région d’étude, sont considérées relativement jeunes.
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Figure 12. Répartition des tranches d’age des plantations viticoles a Tadmait

2.1.5. Appréciation de la maturation de raisins

D’apres les enquétés, I’appréciation de la maturation des raisins se base visuellement sur la
couleur (95%), le godt sucré (55%) et le toucher des baies (9%) (Figure 13). Les viticulteurs
de la région considerent la couleur (pour les raisins colorés) et le golt sucré des baies de
raisins comme principaux facteurs de maturation. lls considerent aussi, selon leur savoir-faire,
les tournées d’abeilles sur les pergolas et/ou les parcelles en ligne des vignes, comme un signe

trés important d’accumulation des sucres dans les baies charnues, ce qui renseigne sur le
terme de la récolte.

D’apres les réponses et les explications détaillées des viticulteurs enquétes, il semble que les
critéres sur lesquels se basent pour ’appréciation de la maturation des raisins englobent trois
types de maturité : phénolique (couleur des baies), texturale (aptitude des baies a I’égrenage et
a I’encrassement) et technologique (sucré et acidité de la pulpe). Pedneault et al. (2012) ont
déja décrit ces types de maturité qui entrent dans I’évaluation systématique de la maturation
des raisins par analyse sensorielle.
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Figure 13. Critéres d’appréciation de la maturité des raisins

2.1.6. Usage des raisins récoltés

Les agriculteurs-viticulteurs interrogés sur la destination de la production viticole de la région
en question ont indiqué que 70% de la production de raisins de table est destinée a la vente
dans le champ (sur pied) pour une commercialisation ultérieure. D’autres ont cité la vente
libre sur les marchés de gros ou de détails (27%) et 3% des enquétés, ayant des petites

parcelles familiales, ont indiqué 1’autoconsommation comme autre destination.

2.2. Renseignements sur le séchage traditionnel de raisins

2.2.1. Séchage traditionnel de raisins

A la lecture des résultats mentionnés dans le tableau 9, il s’avére que la majorité (62%) des
agriculteurs-viticulteurs pratique le séchage traditionnel (séchage au soleil) des raisins

parvenus a pleine maturité.

En fait, le séchage au soleil de raisins est une activité traditionnelle dans les régions a
caractéere viticole. Cette activité peut étre faite par les hommes ou les femmes. Vu le climat et
le bon ensoleillement de la région, les grappes de raisins peuvent étre laissées sur leur arbre
meére durant une période donnée pour assurer une maturation avancée et un début de séchage
sans risque, puis récoltées pour étre prétraitées et exposées au soleil dans des endroits

appropriés.

Les résultats obtenus montrent qu’en cas de production suffisante de raisins (toutes variétés
confondues) et méme de production normale, le séchage traditionnel des raisins est pratiqué

par 43% et 36% des agriculteurs-viticulteurs (ou leurs familles), respectivement. Certains
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producteurs de raisins séchés au soleil (21%) utilisent uniquement les cépages tardifs a cette

fin.

Tableau 9. Renseignements sur le séchage traditionnel des raisins

Type de question Réponse Pourcentage
Pratique du séchage Positive 62
traditionnel de raisins Négative 38

Production suffisante 43
Cas du séchage Production normale 36
Variétés tardives 21

Valorisation des raisins de faible 58
valeur marchande

Conservation de I’excés de 27
But du séchage production
Amélioration du gout 5

Autres (occasions et dons divers) 10

2.2.2. But du séchage

Les résultats presentés dans le tableau 9 révelent que pour plus de la moitié des enquétes
(58%), le but principal du séchage traditionnel de raisins est de valoriser les raisins de faible
valeur marchande, qui sont d’aprés eux des grappes ramollies sur ’arbre mere a cause des
conditions climatiques et/ou d’irrigation insuffisante. Pour d’autres (27%), les raisins sont
séchés pour conserver ’exces de la production, pour améliorer le gout (5%), et a d’autres fins
notamment leur utilisation dans les occasions familieres ou les regroupements villageois

(fétes religieuses, régionales, spéeciales, dons aux voisins) (10%)

2.2.3. Variétés de raisins utilisées

A T’issu de la figure 14, il s’avére que 42% des enquétés ont declaré que toutes les variétés se
prétent au séchage au soleil sans aucune contrainte en cas de sa bonne conduite, tandis que
58% ont signalé que les variétés tardives, telle que la variété Dabouki (Sabel), sont celles qui
se prétent mieux au séchage traditionnel, justifiant leur réponse par la période de récolte de
ces variétés qui peut aller jusqu’a la fin d’automne, ce qui permet aux grappes un passage par

les mois les plus ensoleillés et chauds de I’année.
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Figure 14. Variétés se prétant mieux au séchage traditionnel

2.2.4. Pretraitements appliqués aux raisins destinés au séchage
L’analyse des données collectées (Figure 15) montre que tous les enquétés (100%), qui
procedent au séchage traditionnel des raisins, signalent que le lavage et le triage sont des
prétraitements impératifs.
En outre, 96% des enquétés ont signalé que 1’ajout obligatoire ou facultatif de quelques
produits sont aussi des prétraitements pour cette activité traditionnelle.
Parmi les produits ajoutés obligatoirement, le sel et I’eau bouillante. Les deux additifs ajoutés
mélangés (eau salée) ou séparément, ayant pour but 1’accélération de la perte d’eau lors de
I’exposition au soleil.
Les enquétés ont indiqué d’autres produits facultatifs, chacun selon le but d’ajout tels que :
- L’huile d’olive (quelques cuilléeres a soupe dans I’eau bouillante ou vers la fin du
séchage sur les raisins séchés) pour donner un aspect brillant aux raisins séchés ;
- Les cendres de chainier et certaines plantes aromatiques (thym) sont utilisées dans le
but de garantir un séchage sans problémes d’attaques par les insectes.
- Les enquétés ont declaré par contre que le calibrage (2%) n’a aucune importance, en
justifiant cette réponse par la destination des raisins séchés qui reste limitée a

I’autoconsommation et/ou aux dons familiaux.
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Figure 15. Prétraitements appliques aux raisins avant séchage traditionnel

2.2.5. Supports utilisés lors du séchage

La figure 16 montre que 46% des enquétés producteurs des raisins seches utilisent les tapis de
roseau (Figure 17) pour I’exposition des raisins au soleil. Leur réponse a été justifiee par la
bonne circulation d’air autour des baies et des grappes de raisins pendant toute la période de
I’exposition au soleil, ce qui permet d’éviter le développement des moisissures et d’échapper
au probléme de collage des baies causés par I’humidité. Les baches en plastique et les tapis en
tissus sont également utilisés d’aprés 22% et 20% des enquétés, respectivement, mais d’apres
eux, ces supports ne sont utilisés que pour les grappes pré-séchées sur ’arbre mere et qui
n’ont pas besoin d’une longue période de séchage. D’autres supports, tels que le fil a linge et

le papier sont utilisés pour les petites quantités de raisins pré-séchés sur I’arbre.

Par ailleurs, 57% des enquétés ont indiqué que ces supports sur lesquels ont été étalées des
grappes complétes de raisins et/ou des baies détachées de leurs grappes sont placés en pleine
exposition au soleil, sur les terrasses et dans les cours de maisons (Haouch) pour accélérer
I’opération de séchage.

Toutefois, 43% des enquétés de la méme région préférent sécher les raisins a I’ombre, dans
des chambres ou Haouchs couverts pour éviter le durcissement de la peau externe des raisins

séchés, ce qui peut gacher ’opération de séchage.
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Figure 16. Supports utilisés dans le séchage au soleil des raisins

Figure 17. Exemples de tapis de roseau :

(a) tapis vide ; (b) tapis avec des raisins a sécher

2.2.6. Température et durée du séchage

Les enquétés ont signalé que I’intervalle de température entre I’été et le premier mois

d’automne, variant entre 45 et 30 °C, est consideré idéal pour un bon séchage des raisins.

Quant a la durée, ils ont déclaré que cette derniéere dépend de plusieurs facteurs dont
I’intensité d’ensoleillement, la température, ’humidité, le prétraitement appliqué, le pré-

séchage sur arbre ou non des raisins, la période et 1’aire du séchage, etc.

En outre, 41 % des enquétés ont signalé une durée de séchage allant de trois semaines (cas des
variétés précoces) a quatre semaines (cas des variétés tardives).
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2.2.7. Critéres d’arrét du séchage (fin du séchage)

Les enquétés ont déclaré que la décision d’arrét ou d’achévement de 1’opération du séchage
traditionnel est proprement sensorielle (Figure 18). Elle est faite a la fois visuellement
(observation de I’aspect des baies séchées) et au toucher pour 90% des enquétés, au toucher et

gout (65%) et par le golt seulement (25%).

Par ailleurs, ils ont signalé que I’aspect rétréci et ridé de la peau des baies des raisins,
I’intensification de la couleur de la peau des baies (brunissement constaté a 1’ceil nu pour les
variétés blanches) et le gout trop sucré sont considérés comme des critéres majeurs pour

décider de mettre fin a I’opération du séchage traditionnel.

Concernant la réussite de ’opération de séchage, 69% des enquétés 1’ont liée a I’état initial
des grappes et au respect des conditions du séchage. Ils ont signalé que le choix des grappes
de raisins a baies non blessees, I’application d’un bon prétraitement et le suivi régulier de
I’opération de séchage (agitation constante des grappes, espacement, etc.) restent les facteurs

exigés pour un bon séchage.

En cas du respect des facteurs déterminant un bon séchage, les enquétés ont déclaré une
production annuelle de raisins séchés estimée entre 100 et 150Kg. D’aprés 51% des enquétés,

cette production peut se conserver sans problémes de 1 a 2 ans.

D’une maniere générale, concernant le séchage industriel des raisins a 1’échelle nationale,
tous les enquétés de la région de Tadmait, ont signalé qu’a part le séchage traditionnel de
quelques variétés locales de raisins de table, avec ou sans pépins, pratiqué dans quelques

régions du pays, la production de raisins secs par des industriels locaux n’est pas connue.

Cette absence d’industries de transformation des raisins a été fortement regrettée par tous les
agriculteurs-viticulteurs enquétés, vu que cette absence cause la détérioration des tonnes de
raisins, et donc provoque leur rejet. Pour pallier a cette situation, ils ont soulevé la nécessité
d’apporter des solutions adéquates en matiere de gestion et de transformation industrielle de

I’excés pour éviter ce gaspillage.

Cependant, tous les enquétés ont été satisfaits de 1’opération de séchage traditionnel et de la
qualité des produits finis. 1ls n’ont réclamé que quelques contraintes rencontrées durant et
apres sechage. Parmi les problémes cités, I’attaque des raisins en début du séchage par les
abeilles qui causent la perforation de la peau des baies, facilitant ainsi I’attaque des fourmis

en plein séchage. Quant a la conservation, le probléme des insectes a été également signalé.

40



Volet 2. Enquéte sur les procédés traditionnels (séchage au soleil et préparation de confiture de
raisins)

100 -
90 -
80 -
70 -
60 -
50 -
40 -
30 -

20 -
10 -
0 T T

Visuellement-toucher Toucher-go(t Golt

pourcentage (%)

Figure 18. Critéres d’arrét de I’opération du séchage

2.2.8. Stockage et conditions de conservation des raisins séches

Selon les résultats de la figure 19, la majorité des enquétés (83%) ont déclaré que I’endroit de
conservation des raisins séchés doit étre frais, sec et a ’abri de I’humidité. Un endroit aéré a
été suggére par 15% des enquétés. Leur suggestion a éte justifiée par le fait que I’humidité est
I’ennemi principal des produits sucrés séchés, provoquant le développement de pourritures
fongiques.

a o
o o
! !

pourcentage (%)

10 - | |
0 :

Endroit frais et sec-Abri de I’humidité Endroit sec bien aéré Abri de I’humidité

Figure 19. Conditions de conservation des raisins séchés au soleil

2.2.9. Diagramme du séchage traditionnel
Le diagramme du séchage traditionnel le plus adopté par les enquétés est représenté dans la
figure 20. La majorité (90%) des enquétés producteurs de raisins séchés au soleil ont proposé

des diagrammes du séchage traditionnel avec des étapes principales similaires.
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Le nettoyage des grappes par lavage a 1’eau courante est une étape primordiale pour éliminer

les poussiéres, les traces de pesticides ainsi que les baies endommageées.

Les enquétés ont déclaré que 1’étape de blanchiment a un intérét particulier, vu qu’elle est
considérée I’un des criteres exigés pour un bon séchage. Selon les pratiquants du séchage
traditionnel enquétés, le blanchiment durant au moins quelques secondes & une minute a ’eau
salée bouillante est obligatoire pour faciliter la perte d’eau et accélérer le séchage par la

fragilisation modérée de la pellicule de raisin.

Cette étape est suivie par 1’exposition directe au soleil des grappes de raisins et/ou des baies
séparées de leurs grappes sur des supports appropriés (tapis de roseau ou tissus fins). La
durée de séchage est étroitement liée au cépage (précoce ou tardif) et a la température de la

saison.

Les enquétes ont signalé aussi que la durée du séchage de la variété Cardinal (cepage rouge
précoce), sechée en mi-juillet-aout, est d’environ trois semaines, tandis que celle de la variété
Sabel (cépage blanc tardif) peut atteindre jusqu’a quatre semaines.

Par ailleurs, tous les enquétés ont suggéré I’agitation et I’aération des grappes et/ou baies de

raisins au fur et a mesure de leur exposition au soleil.

Grappes de raisin (vanété blanche ou rouge)

v

Triage et lavage des grappes

l

Blanchiment des grappes entieres (cau salée)

!

Séchage au soleil (Exposition pour trois semaines pour la
vaniété Cardinal et quatre semaines pour la vanété Sabel

!

Raisins séchés

l

Stockage et conservation

Figure 20. Diagramme général du séchage traditionnel des raisins
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De méme, les enquétés ont déclaré qu’un bon stockage dans des récipients en bois ou carton
des raisins séchés et dans des endroits frais, secs et a I’abri de ’humidité pourrait leur

permettre une conservation de 12 a 24 mois.

2.3. Renseignements sur la préparation traditionnelle de confiture de raisins
Les renseignements sur la préparation de confiture traditionnelle dans la région de Tadmait
sont regroupés dans le tableau 10.

Tableau 10. Renseignements sur la préparation traditionnelle de confiture des raisins

Question Réponse Pourcentage

Préparation traditionnelle Oui 98
de confiture de raisins Non 2
Variétés Toutes variétés 86
utilisées Variétés bien précises 14
Cas de En exces de production 98
préparation En production normale 98
Principal but de Valorisation des baies détachées

préparation de leurs grappes et/ou de faible 98

valeur marchande

2.3.1. Préparation de la confiture traditionnelle

A la lecture du tableau 10, il s’avére que 98 % des enquétés procedent a la cuisson des baies
de raisins (toutes variétés confondues) avec ou sans pépins dans le sirop de sucrose ou en
ajoutant du sucre cristallisé directement pour préparer une sorte de confiture dite

traditionnelle (préparée a la maison).

D’apres les enquétés, la majorité des familles de la région font ce type de préparations
traditionnelles, en utilisant les fruits de la saison, en I’occurrence les raisins et les figues. En

été, la confiture de raisins est considérée chef de ce type de préparations.

Les enquétés ont affirmé que durant la saison de raisins, la confiture de raisins est non
seulement un constituant important du petit déjeuner mais également I’'un des ingrédients

principaux des gateaux occasionnels de cette saison (fétes religieuses ou de mariages).
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2.3.2. Variétés utilisées et raisons de préparation de la confiture traditionnelle

Selon 86 % des enquétés (Tableau 10), toutes les variétés de raisins de la région se prétent a la
cuisson et donc a la préparation traditionnelle de confiture sans aucun probleme, tandis que
14% d’entre eux ont signalé que les variétés a baies grosses, peau plus ou moins épaisse et
pulpe ferme et fibreuse se prétent beaucoup mieux a une cuisson lente a feu doux pour la
préparation de cette sorte de confiture. lls ont justifié leurs réponses par 1’aspect ou
I’apparence finale de la confiture traditionnelle qui doit conserver aux baies leur belle forme.
Ce critére est impératif du fait que le produit fini désiré n’est pas mixé et les baies doivent
apparaitre dans le sirop dont la couleur est plus ou moins jaune-brunatre a rouge-noiratre

selon la couleur de la variété faisant I’objet de la préparation traditionnelle en question.

Quant aux objectifs de la préparation traditionnelle de confiture de raisins, la majorité des
enquétés (98%) ont affirmé qu’ils n’ont rien avoir avec le taux de production saisonniére, ou
98% d’entre eux ont confirmé qu’ils la préparent méme en cas d’une production normale de
raisins. Ils ont justifie leurs réponses par le but principal de cette préparation qui est la
valorisation des raisins de faible valeur marchande et des baies de raisins détachées de leurs

grappes lors de la récolte et/ou du transport.

2.3.3. Prétraitements utilisés

Tous les enquétés procédant a la préparation traditionnelle de la confiture de raisins ont
confirmé que le triage et le lavage sont les prétraitements primordiaux que subissent les baies
de raisins destinées a la cuisson, pour obtenir de la confiture. Toutefois le découpage des baies
et la séparation des pépins peuvent étre facultatifs, selon le type de confiture désirée (confiture

a baies completes ou purée de pulpe de raisins debarrassées de leurs pellicules et pépins).

2.3.4. Ingrédients incorporés

D’apres la figure 21, pour 81% des enquétés préparant la confiture traditionnelle de raisins, le
sucre cristallisé est I’ingrédient principal de la recette "confiture traditionnelle de raisins”, et
cela quelque soit la variété utilisée. Certains d’autres ajoutent 1’eau sucrée ou sirop (10%) ou
I’eau sucrée citronnée ou sirop citronné (5%). lls ont justifié ’ajout de 1’eau pour les baies
ramollies qui ont perdu préalablement une certaine quantité de leur eau avant la cuisson.
L’ajout de jus de citron a été justifié par sa capacité a ralentir ou a empécher le brunissement

des baies blanches et de permettre par ce fait d’obtenir un sirop de couleur claire.

D’autres ingrédients comme le miel nature (2,5%) et le miel arrosé d’eau de rose (1,5%) sont
signalés par certains enquétés, en particulier les vieilles dames.
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Figure 21. Ingrédients de la confiture traditionnelle de raisins

2.3.4. Température et durée de cuisson

Tous les enquétés preparant la confiture traditionnelle de raisins ont affirmé que les baies de
raisins doivent étre cuites a feu doux tout au long de la cuisson, jusqu’a ce que le mélange
atteigne lentement une température d’ébullition et son eau sera évaporée au fur et a mesure de
cette ébullition lente. En effet, le feu doux permet a I’eau des baies de raisins de s’évaporer

lentement, évitant ainsi le probléeme de caramélisation du mélange.

Quant a la durée de la cuisson (Figure 22), les réponses des enquétés ont été variables, car ils
ont lié la durée de cuisson a plusieurs facteurs dont la température et le type de feu, le cépage,
et aussi la consistance finale désirée. 60% d’entre eux ont signalé que la durée d’une bonne
cuisson permettant d’atteindre une viscosité d’une confiture peut aller de 2 a 3 heures a feu

doux.
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Figure 22. Durée de cuisson de la confiture traditionnelle de raisins

2.3.5. Ciriéres d’arrét de la cuisson

Selon la figure 23, la plupart des enquétés (76 %) préparant la confiture traditionnelle de
raisins ont signalé que le critére majeur, indiquant la transformation des raisins en confiture et
donc la fin de cuisson, est le développement de la consistance (viscosité) du mélange et la
réduction de son volume final par rapport a celui du début de la cuisson. D’apres cux, le
volume final renseigne sur la perte d’eau qui rend le mélange plus épais dont la viscosité est
correspondante a une confiture. Certains d’autres (14% et 10%, respectivement) ont estimé la

fin de cuisson juste en observant la consistance du melange obtenu.

La réduction du volume final du mélange renseigne sur une viscosité plus ou moins souhaitée
pour les confitures mixées (par une presse-purée). Toutefois, dans le cas ou le mélange final

sera conservé tel qu’il est (baies complétes baignant dans le sirop de cuisson plus ou moins

concentreé), la viscosité élevée devient non désirée.
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Figure 23. Critéres d’arrét de cuisson de la confiture traditionnelle de raisins
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2.3.6. Stockage et conditions de conservation

100% des enquétés ont signalé que le stockage de la confiture traditionnelle devrait se faire
dans des bocaux ou pots en verre propres et stériles, hermétiquement fermeés, afin d’éviter
toute contamination fongique. En outre, ils ont recommandé une conservation des pots a I’abri
de I’air et de la lumiere dans un endroit frais ou dans un réfrigérateur. Ces bonnes pratiques

peuvent permettre une durée de conservation pouvant atteindre jusqu’a 24 mois.

lIs ont aussi déclaré que la confiture traditionnelle produite est destinée, soit a
I’autoconsommation, soit a la vente a petite échelle (Souk ou marché hebdomadaire) ou
réservée aux dons divers pendant les fétes religieuses ou occasions spéciales (fétes de

mariage).

En outre, les enquétés n’ont signalé aucun probléme ni durant la préparation de la confiture ni

durant sa conservation, en cas de respect des conditions de conservation.

2.3.7. Diagramme de préparation traditionnelle de confiture de raisins
Plus de 90% des enquétés préparant la confiture traditionnelle de raisins de toutes variétés

confondues ont cité le diagramme représenté dans la figue 24.

Rassins (vanétés blanches ou rouges)

I
'

Nettovage des baies deraisim (Inage et lavage)

l e ———— Ajout de sucre
(sucrose 25%)

Cuisson  ebullition a feu doux
(010050 2 - Fheures)

Déchets de
\L ----------------- > confiture (peay of
Mixage et filtration graines de raisin

L cuales Scrases)

Conditionnement dans des bocanx ou pots en

WEITe

Figure 24. Diagramme général de préparation traditionnelle de confiture de raisins
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Conclusion

L’enquéte sur les activités traditionnelles relatives aux raisins cultivées dans la région de
Tadmait, wilaya de Tizi Ouzou, a permet dallier un savoir-faire local en matiere de
transformations traditionnelles des surplus de raisins ou des raisins de faible valeur
marchande. Des pratiques traditionnelles simples, dont le séchage au soleil et la préparation
de confiture de raisins, sont avérées largement appliquées par les familles de telles régions a

caractere viticole diversifié.

D’une part, les réponses des enquétés ont été a 1’origine de I’identification de certaines
variétés de raisins rouges et blancs dont les variétés Cardinal et Sabel, respectivement. Ces
variétés sont les plus cultivées et les plus transformées en raisins séchés et confitures suivant
des diagrammes de préparation purement traditionnels. D’autre part, des détails utiles relatifs

aux étapes-clé du sechage au soleil et de préparation de confiture ont été abordés et décrits.

Dans la présente étude, les diagrammes traditionnels les plus adoptés dans la région de
Tadmait ont été attentivement appliqués pour la préparation des raisins sechés et de confiture
de raisins. Ces produits ont servi du matériel biologique pour la caractérisation et I’étude de
leurs composés phénoliques et leur bioactivité apres application de ces procedés traditionnels
(volet 3 et volet 4).
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Volet 3. Effet des procédés traditionnels (séchage au soleil et préparation de confiture) sur les
teneurs et le profil en composés phénoliques de raisins

Introduction

Suite aux résultats de I’enquéte investiguée dans le volet 2, deux variétés ont fait 1’objet de ce
volet. L une est une variété précoce de couleur rouge (Var. Cardinal), disponible jusqu’au
mois d’aodt; et ’autre est une variété tardive de couleur blanche (Var. Sabel), disponible
jusqu’au au mois de Décembre. Il s’agit des variétés les plus utilisées dans les procédeés
traditionnels (séchage au soleil et confiture de raisins). Les diagrammes traditionnels
correspondants a ces procédés, ont été reproduits des résultats de I’enquéte réalisée et ils ont

été appliqués pour préparer les différents échantillons.

Par conséquent, ce volet a été proposé pour :

- Détailler les méthodes et techniques utilisées pour 1’étude des principales
caractéristiques physicochimiques des raisins frais (Var. Cardinal et Var. Sabel) et
leurs produits dérivés (raisins séchés et confitures traditionnelles) ;

- Etudier I’impact de ces procedés traditionnels sur la teneur et le profil phénolique des
composés phénoliques des raisins des variétés Cardinal et Sabel

Les résultats de ce volet ont été hiérarchiqguement présentés graphiquement, discutés et
comparés avec les diverses données publiées sur les raisins et leurs dérives et parfois a

d’autres fruits (selon la disponibilité).

L’expérimentation de ce volet a été réalisée au niveau du laboratoire de Biotechnologie et
Qualité des Aliments (BIOQUAL, INATAA, UFM, Constantine 1), et du laboratoire de Génie

Alimentaire (Université Technique d’Istanbul) au cours d’un stage de courte durée.

1. Matériel et méthodes

1.1. Matériel végétal

Les deux variétés de raisins (Cardinal et Sabel) utilisés dans cette étude sont produites dans
deux vignobles situés dans la vallée de Sébaou (Tadmait-Tizi Ouzou). Les raisins ont été
récoltés durant la compagne 2016-2017 sous forme de grappes. A partir d’un mélange de

grappes plus ou moins homogenes, trois lots de 9 kg chacun ont été sélectionnés.

Chague lot de raisins frais a été partagé en quantités égales (a raison de 3Kg pour un sous lot),
pour 1’obtention ultérieure des raisins frais lyophilisés, des raisins séchés et des confitures de

raisins. Les photographiés des deux variétés sont exposées ci-dessous (Figure 25).
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Les raisins frais récoltés ont été conservés au réfrigérateur (4°C). La répartition des lots pour
préparer des échantillons de raisins frais lyophilisés, séchés au soleil et des confitures de
raisins a été effectuée au cours de la semaine de récolte de maniére que chaque sous lot de
raisins frais (rouges et blancs) a fait I’objet de:

- Une lyophilisation, pour pouvoir I'utiliser comme matiére fraiche sous forme de
poudre (lyophilisat) aprés une conservation a -20°C,

- Un séchage traditionnel par exposition directe au soleil, suivant les étapes du
diagramme traditionnel établi a partir des résultats de 1’enquéte (Figure 20: volet 2) ;

- Une préparation de confiture de raisins par cuisson domestique a feu doux avec du

sucre suivant le diagramme de 1’enquéte (Figure 24: volet 2).

Figure 25. Photographiés des variétés de raisins utilisées:
(a) Var. Cardinal; (b) Var. Sabel

Les détails des échantillons de raisins frais et produits dérivés a savoir: raisins séchés et

confitures traditionnelles de raisins sont indiqués dans le tableau 11.
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Tableau 11. Détails des échantillons de raisins et produits derives utilisés

Variété de raisins

Cardinal (raisins
précoces frais : RRF)

rouges

Sabel (raisins blancs tardifs
frais : RBF)

Raisins frais (RF)

Récolte Fin juillet 2016 | Mi-Septembre 2016
Forme  d’utilisation  des | Lyophilisat en poudre (-50°C, 0,1x10° Mbar)
échantillons

Echantillonnage

lyophilisés

Triplicata pour chaque variété de raisin:
3 lots de 3Kg chacun (pour la préparation des raisins frais

3 lots de 3Kg chacun pour la préparation des raisins séchés
3 lots de 3Kg chacun pour la préparation des confitures

Raisins sechés (RS)

Raisins séchés

Poudre fine (apres traitement a I’azote liquide)

Période de séchage

Fin Juillet-Aout

Septembre-Octobre

Température

39-45°C

29-36°C

Durée de séchage

3 semaines

4 semaines

Prise d’échantillon

Produit final : a la fin du séchage de chaque lot

Abréviation des noms des

Raisins Rouges Séchés Var.

Raisins Blancs Séchés Var.

produits Cardinal (RRS) Sabel (RBS)
Echantillonnage (raisins | Triplicata (3 lots de 1,25Kg environ)
séchés)

Confitures de raisins (CR)

Confiture de raisins

Cuisson avec du sucre (1/4 de la quantité de raisins)

Type de cuisson

Feu doux

Durée de cuisson

3 heures environ

Prise d’échantillon

Fin de cuisson (aprés mixage et séparation traditionnelle
(presse-purée) de la pellicule et des pépins

Confitures traditionnelles Pulpe cuite pressée ou | Pulpe cuite pressée ou
Confiture de Raisins | Confitures de Raisins Blancs
Rouges (CRR) (CRB)

Marc de confiture Résidus de confiture | Résidus de confiture

constitués de pépins et de la
pellicule cuits ou Marc de
Confiture de raisins Rouges
(MCR)

constitués de pépins et de la
pellicule cuits ou Marc de
Confiture de raisins Blancs
(MCB)

Echantillonnage (confitures)

Triplicata (3 lots de 0,6 a 0,8Kg)
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1.2. Méthodes
1.2.1. Séchage traditionnel de raisins et préeléevements
Le séchage traditionnel a été effectué selon le diagramme (Figure 20; volet 2) opté par la
majorité des enquétés pratiquant le séchage traditionnel des raisins (Var. Cardinal et Var.
Sabel) dans la région de Tadmait.
Il a été réalisé par exposition directe au soleil des trois sous lots (pour chaque variété)
constitués des grappes complétes préalablement :
- Lavées et triées pour I’élimination de toutes impuretés ou baies blessées pouvant
causer des pourritures au cours du séchage;
- Blanchies par trempage dans 1’eau salée bouillante durant 30 secondes a 1 minute;
- Egouttées sur des cagettes en plastique, pour éviter le probléme d’humidité inter-

baies au début du séchage qui peut poser beaucoup de problemes.

Durant le séchage, les grappes ont subi de temps en temps des retournements et espacements

I’une a ’autre pour permettre le passage de 1’air convenablement et éviter tout collage.

La durée de séchage a été de 3 semaines pour les échantillons de raisins rouges (Var.
Cardinal) et de 4 semaines pour ceux de raisins blancs (Var. Sabel).

Les prélevements des échantillons de raisins séches n’ont été réalises qu’a la fin de séchage,
ou les trois sous lots totalement séchés ont été ramassés aprés détachement prudent des baies
séchées et ont été conserveés a -20 °C jusqu’a utilisation ultérieure.

Il est a signaler que chaque sous lot de 3 kg de raisins frais a donné un lot d’environ 1 a
1,25Kg de baies séchées. La figure 26 montre les photos des échantillons de raisins séchés
(RRS et RBS).
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Figure 26. Photographiés des raisins séchés traditionnels: (a) Var. Cardinal; (b) Var. Sabel

1.2.2. Préparation de la confiture traditionnelle de raisins et préléevements

Les confitures de raisins (CRR et CRB) ont été préparées traditionnellement selon le
diagramme le plus adopte par les enquétés (figure 24; volet 2).

Les baies intactes de chaque sous lot, préalablement lavées et triées, ont été mises a cuisson
lente (feu doux) avec du sucre cristallisé uniquement (1/4 de la quantité de raisins utilisée)
jusqu’a évaporation de 1’eau des baies et obtention d’une texture finale assez épaisse. A la fin
de la cuisson, chaque sous lot cuit a fait I’objet d’un mixage et d’une filtration a 1’aide d’une
presse-purée traditionnelle en acier inoxydable pour séparer la pulpe cuite (considérée comme

confiture finale) et débarrasser les pépins et pellicules (considérés comme résidus ou marc).

Les échantillons (CRR et CRB) a analyser, constitués de la purée de la pulpe cuite, ont été
prélevés a la fin de la cuisson qui a duré environ trois heures. Les échantillons de marcs de
confitures (retenus sur le tamis de presse-purée traditionnel: Annexe 1) ont a leur tours été
prélevés de chaque sous lot aprés pressage et filtration pour faire 1’objet de certaines analyses
spectrophotométriques pour estimer les pertes en composés phénoliques a cette étape. Tous
les échantillons ont été conservés a -20°C jusqu’a utilisation ultérieure. Les figures 27 et 28

montrent les deux confitures et leurs marcs constitués des pépins et pellicules de raisins cuits.
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Figure 28. Photographiés de confiture de raisins Var. Cardinal (a) et son marc (b)

1.2.3. Deétermination des principales caractéristiques physicochimiques et
phytochimiques des raisins frais et séchés et des confitures traditionnelles de raisins
1.2.3.1. Détermination de la teneur en humidité (NF V 05-108, 1970)

Le principe consiste a sécher quelques baies (5g) de raisins a une tempeérature de 103°C +
2°C dans une étuve ventilée jusqu'a poids constant. La teneur en humidité est définie comme
étant la perte de poids subie lors de la dessiccation (Audigié et al., 1978). Elle est déterminée

selon la formule suivante :

M1 — M2
H':'x‘ﬁ=f 100
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Soit :

H% : Humidité

M1 : Masse (g) de la capsule + matiere fraiche avant sechage.
M2 : Masse (g) de I’ensemble apres séchage a 103 + 2°C.

P: Masse (g) de la prise d’essai.

1.2.3.2. Détermination du degreé Brix

Le degré Brix est la valeur qui est a égale au pourcentage de matiére seche présente dans un
produit liquide. 1l est écrit communément °Bx (Codex Stan, 296-2009).

Pour mesurer le degré Brix (pour les raisins frais et leurs confitures), une goutte de jus des
baies des raisins frais ou de confitures est placée sur le plateau de prisme d’un réfractométre.
Ce parametre est déterminé a température ambiante par lecture directe sur ’écran de

réfractometre.

1.2.3.3. Détermination du pH
La mesure du pH est basée sur la détermination en unité pH de la différence de potentiel

existant entre deux électrodes d’un pH-métre.

1.2.4. Analyses spectrophotometriques

Les analyses spectrophotométriques ont été effectuées sur les extraits méthanoliques bruts
contenant en principe les composés phénoliques de chaque échantillon (RRF, RBF, RRS,
RBS, CRR, CRB, MCR et MCB).

1.2.4.1. Extraction des composés phénoliques

L’extraction des composés phénoliques a été effectuée a trois reprises (triple extraction) a
partir des lyophilisats des raisins frais (RRF et RBF), raisins séchés (RRS et RBS), confitures
de raisins (CRR et CRB) et leurs marcs (MCR et MCB). Ces différents échantillons ont été
d’abord traités a l'azote liquide et immédiatement broyés en une fine poudre avec un broyeur
pré-refroidi (IKA All, Allemagne).

Pour chaque échantillon, 10ml de méthanol aqueux acidifié (Me-OH75%, 0,1% d'acide
formique) a été ajouté a 1g de poudre. Le mélange a été soumis a ultrason pendant 15 minutes
a 4°C, puis centrifugé a 2500rpm pendant 10 minutes. Le premier surnageant a été récupéré,
ensuite la méme procédure d'extraction a été répétée trois fois au culot de chaque extraction.

Le surnageant final résultant a été utilisé comme extrait brut, et a fait I’objet de I’ensemble
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des dosages: polyphénols totaux (PT), flavonoides totaux (FT) et anthocyanes monomeres
totales (AMT) (Capaoglu et al., 2013).

1.2.4.2. Détermination de la teneur en polyphénols totaux

Les polyphénols totaux (PT) ont été déterminés a 765nm, en utilisant le réactif de Folin-
Ciocalteu (Spanos et Wrolstad, 1990). Le principe de la méthode de Folin-Ciocalteu est basé
sur la reduction en milieux alcalin de la mixture phosphotungstique (H3PW12040)
phosphomolybdique (HzPMo012040) du réactif de Folin par les groupements oxydables des
composes phénoliques, conduisant a la formation de produits de couleur bleue (Vermerris et
Nicholson, 2006; Sochor et al., 2010). Ces derniers présentent un maximum d’absorption a
765nm dont I’intensité de la couleur est proportionnelle a la concentration des polyphénols

présents dans 1’échantillon (Georgé et al., 2005).

I1 s’agit de traiter 100ul du standard et/ou des dilutions de chaque échantillon par 750ul de
réactif de Folin (0,2N); le milieu est ensuite alcalinisé par 750ul du Na,COs apres trois
minutes. La réaction est faite a I’abri de la lumiére, pour effectuer la lecture au
spectrophotomeétre a 765nm contre un blanc, apres 90 minutes. Les résultats ont été exprimeés
en milligramme équivalent acide gallique par 100 gramme de poids sec (mg Eq.AG/100g ps)
en se référant a la courbe d'étalonnage préparée avec des concentrations d’acide gallique
allant de 0,01-0,2mg/ml (Annexe Il11).

1.2.4.3. Détermination de la teneur en flavonoides totaux

Les flavonoides totaux (FT) ont été déterminés & 510nm en utilisant la méthode du chlorure
d'aluminium et du nitrite de sodium comme réactifs (Dewanto et al., 2002). Les flavonoides
contiennent des groupements hydroxyles (OH) libres, ils forment des complexes jaunatres par
chélation des métaux (fer et aluminium). Ceci traduit le fait que le métal (Al) perd deux
¢électrons pour s’unir a deux atomes d’oxygenes de la molécule phénolique qui agit comme
donneur d’électrons. Le chlorure d’aluminium forme des complexes acides stables avec le
groupement cétonique C-4 et hydroxyle C-3 ou C-5 de flavones et de flavonols et des
complexes acides labiles avec les groupes d'orthodihydroxyle des noyaux A ou B des

flavonoides. Ces complexes peuvent étre dosés par spectrophotometrie UV-Visible.

Le protocole consiste a la dilution de 0,25ml du standard et/ou de chaque échantillon dans
1,25ml d’eau distillée, pour ajouter ensuite 75ul de NaNOz ; 150ul de la solution de

AICl3.6H20 apres 6 minutes. Le NaOH (1M) a été ajouté apres 5 minutes de réaction du
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mélange précédent, ensuite un ajustement de volume réactionnel a 2,5ml avec de 1’eau
distillée est recommandé tout en secouant les tubes a essai pendant 10 secondes, pour
effectuer enfin les mesures d’absorbances a 510nm, contre un blanc.

Les résultats ont été exprimés en milligramme équivalent catéchine par 100g du poids sec
(mg Eq.CT/100g ps) en se référant a la courbe d'étalonnage préparée avec des concentrations

de catéchine allant de 0,01-0,4mg/ml (Annexe I1I).

1.2.4.4. Détermination de la teneur en anthocyanes monomeres totales

La teneur totale en anthocyanes monomeres totales (AMT) a été déterminée selon la méthode
du pH différentiel (Lee et al., 2005 ). L'absorbance a été mesurée a 520 et 700nm dans des
tampons a pH=1,0 (KCl, 0,025 M) et pH=4,5 (CH3CO:Na, 0,4 M), et la teneur est calculée en

utilisant I'équation suivante:

Teneur en anthocyanes monoméres totales = (A x PM x FD x 10%)/(s * L)

Soit :

A: (Absorbance a 520nm — Absorbance a 700nm) pH 1,0 - (Abs 520nm — Abs 700nm) pH
4,5;

PM: Poids moléculaire de la cyanidine-3-O-glucoside (C3G) (449,2g/mol) ;

F D: Facteur de dilution ;

103: Facteur de conversion de g en mg;

¢ . Coefficient d'extinction molaire de C3G (269001/mol /cm);

L: Longueur de trajet (1cm).

Les résultats ont été exprimeés en milligramme équivalent cyanidine-3-O-glucoside (mg
Eq.C3G/100g ps).

1.2.5. Etude du profil phénolique : Analyses chromatographiques

La separation et la quantification des composés phénoliques des extraits polyphénoliques de
chaque échantillon (RRF, RBF, RRS, RBS, CRR, CRB) ont été effectuées sur un systéme de
chromatographie liquide de haute performance (HPLC) chirale avec un détecteur ultraviolet
Diode Array Detector (DAD) (série 1200; Agilent Technologies Inc., Palo Alto, CA, USA),
selon le protocole de Capanoglu et al. (2013) legérement modifié.

Briévement, les dilutions des extraits méthanoliques de chaque échantillon ont été filtrés sur

un filtre a de 0,2um. Apres injection, la séparation des composés phénoliques a été réalisée
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sur une colonne en phase inverse (RP) C18 (PLRP-S; 250 x 4,6mm, taille de particule de
Spm, taille de pore 100°A; Varian, Palo Alto, CA, US) a 25°C. Le gradient de la phase
mobile A (eau distillée ultra pure MQ avec 0,1% d'acide formique) et de la phase mobile B
(acétonitrile avec 0,1% d'acide formique) a été utilisé a un débit de 0,8ml min—1. Le profil de
gradient a été défini comme suit; 0 min, 95% de solvant A, 5% de solvant B; a 60 min, 71%
de solvant A, 29% de solvant B; a 62 min, 25% de solvant A, 75% de solvant B, et a 69 min,

les conditions ont été rétablies au réglage initial (95% de solvant A, 5% de solvant B).

Pour la quantification des composés phénoliques individuels, des courbes d'étalonnage avec

des standards représentatifs de chaque classe de composés phénoliques ont été utilisées.

Chaqgue composeé individuel a été analysé a la longueur d'onde appropriée, a savoir : 280nm
(acides hydroxybenzoiques, flavanol-3-ols et dérivés dont les proanthocyanidines), 312nm
(acides hydroxycinnamiques et stilbénes), 360nm (flavonols) et 520nm (anthocyanes), pour
pouvoir le quantifier en se basant sur 1’aire de son pic et la courbe d’étalonnage de son
standard (Annexe V). Les standards utilisés sont:

- L'acide gallique et I'acide caféique pour quantifier les acides hydroxybenzoiques et les

acides hydroxycinnamiques, respectivement ;

- La catéchine pour quantifier les flavan-3-ols et dérivés ;

- Laquercétine pour quantifier les flavonols ;

- La cyanidine-3-O-glucoside pour quantifier les anthocyanes

- Le resveératrol pour quantifier les stilbénes
La teneur de chaque composeé a été exprimée en mg équivalent standard approprié/100g de
poids sec (mg Eq.SD/100g ps).

Quant a Dl’identification par spectrométrie de masse, la chromatographie liquide de haute
performance avec détection par barrette de diodes couplée a la spectrométrie de masse a
temps de vol quadripolaire (HPLC-DAD-MS-QTOF) appliquee est celle décrite par Carrillo

et al. (2017), avec de légéres modifications.

Les analyses ont été effectuées en deux modes d'ionisation : positif (pour les composés
phénoliques colorés voir les anthocyanes) et négatif (pour les composés phénoliques non
colorés) a laide d'un systtme HPLC Agilent 1260 Infinity couplé a un systéeme de

spectrométrie de masse précise 6545 QTOF-MS, avec une source d'ionisation Jet Stream.
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La séparation chromatographique a été réalisée exactement dans les mémes conditions que
celles de I’THPLC-DAD (décrites ci-dessus). Les conditions de MS-QTOF ont été comme suit:
débit d'azote gazeux 10l/min a 400°C; débit d'azote gazeux du séchage 8l/min a 350°C;
pression du nebuliseur 50psi, tension de la buse 1kV, tension capillaire 3,5kV. Des signaux

dans la gamme m/z 100-1200 ont été enregistrés.

1.2.6. Etude de I’effet du séchage traditionnel sur la teneur et le profil en composés
phénoliques de raisins

1.2.6.1. Effet sur la teneur en composés phénoliques

Les variations des teneurs en polyphénols totaux, flavonoides totaux et anthocyanes
monomeres totales apres séchage traditionnel des raisins (Var. Cardinal et Var. Sabel) ont été

estimées en pourcentage suivant la formule:

%VRSx= [(TRSx-TRFx)/TRFx]*100

Soit :

%VRSx: Variation de la teneur moyenne en composes x pour les raisins séchés (Var.
Cardinal ou Var. Sabel);

TRSx: Teneur moyenne en composeés x pour les raisins séchés (Var. Cardinal ou Var. Sabel);
TRFx: Teneur moyenne en composeés x pour les raisins frais (Var. Cardinal ou Var. Sabel);

x: Polyphénols totaux, flavonoides totaux ou anthocyanes monomeéres totales.

1.2.6.2. Effet sur le profil phénolique

Les changements quantitatifs en composés phénoliques individuels (profil phénolique) des
raisins séchés (rouges et blancs) ont été estimés en pourcentage pour chaque groupe de
composés individuels (Acides phénoliques, Flavan-3-ols et dérivés, Flavonols et
Anthocyanes) séparés, identifiés et quantifiés par analyses chromatographiques suivant la

formule:

%VRSci= [(TRScI-TRFci)/ TRFc]*100

Ou:
VRSci: Variation de la teneur moyenne ou de la somme d’un groupe de composés

phénoliques individuels quantifiés dans les raisins séchés (Var. Cardinal ou Var. Sabel);
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TRSci: Teneur moyenne ou somme des teneurs moyennes de composés phénoliques
individuels constituant le méme groupe pour les raisins séchés (Var. Cardinal ou Var. Sabel);
TRFci: Teneur moyenne ou somme des teneurs moyennes de composés phénoliques
individuels constituant le méme groupe pour les raisins frais (Var. Cardinal ou Var. Sabel);
ci: Groupe de composés phénoliques individuels (Acides phénoliques, Flavan-3-ols et
dérivés, Flavonols, Anthocyanes) identifiés par MS-QTOF et quantifiés par HPLC-DAD.

1.2.7. Etude de P’effet de la préparation traditionnelle de confiture sur les teneurs et le
profil en composés phénoliques de raisins

1.2.7.1. Effet sur la teneur en composés phénoliques

Les variations des teneurs en PT, FT et AMT pour les confitures traditionnelles obtenues
apres cuisson a feu doux des raisins (Var. Cardinal et Var. Sabel) ont été estimées en

pourcentage suivant la formule:

%VCRx= [(TCRx-TRFx)]/TRFx)]*100

Ou :

VCRx: Variation de la teneur moyenne en composes x pour les confitures de raisins (Var.
Cardinal et Var. Sabel);

TCRx: Teneur moyenne en composes x pour les confitures de raisins (Var. Cardinal et Var.
Sabel);

TRFx: Teneur moyenne en composés x pour les raisins frais (Var. Cardinal et Var. Sabel);

x: Polyphénols totaux, flavonoides totaux ou anthocyanes monomeres totales.

1.2.7.2. Effet sur le profil phénolique

Selon la variabilité de la composition initiale des raisins frais (profil phénolique déterminé par
HPLC-DAD-MS-QTOF), le gain ou la perte de la teneur de chaque groupe de composés
phénoliques individuels a été calculé(e) afin d’évaluer 1’effet du séchage et de comparer les

matrices fraiches et seches selon la formule :

%VCRci= [(TCRcI-TRFc1)/TRFc|]*100

Ou:
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VCRci: Variation de la teneur moyenne ou de la somme d’un groupe de composés
phénoliques individuels quantifiés dans les confitures des raisins (Var. Cardinal ou Var.
Sabel);

TCRci: Teneur moyenne ou somme des teneurs moyennes de composés phénoliques
individuels constituant le méme groupe pour les confitures des raisins (Var. Cardinal ou Var.
Sabel);

TRFci : Teneur moyenne ou somme des teneurs moyennes de composés phénoliques
individuels constituant le méme groupe pour les raisins frais (Var. Cardinal ou Var. Sabel);;
ci: Groupe de composés phénoliques individuels (Acides phénoliques, Flavan-3-ols et
dérivés, Flavonols, Anthocyanes) identifiés par MS-QTOF et quantifiés par HPLC-DAD.

1.2.8. Analyse statistique

Toutes les analyses ont été effectuées en triplicata, et les valeurs ont été données en moyennes
plus ou moins I’écart type (Excel 2010).

Les données obtenues ont été analysees statistiquement a l'aide de logiciel (XL-STAT 2009,
1.01, Addinsoftinc Long Island, USA) par I'analyse de la variance (ANOVA). Le test de
plage multiple de Tukey a (p<0,05) a été appliqué pour les tests post hoc.
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2. Résultats et discussions

2.1. Détermination des principales caractéristiques physicochimiques et phytochimiques
des raisins frais, raisins séchés et des confitures traditionnelles de raisins

2.1.1. Teneur en humidité, pH et Brix

Les résultats montrant les teneurs en humidité, les valeurs du pH (raisins frais, raisins séchés
et confitures traditionnelles) et le degré Brix (raisins frais et leurs confitures traditionnels)

sont représentés dans le tableau 12.

Tableau 12. Teneur en humidité, pH, et degré Brix des différents échantillons de raisins et

leurs produits dérivés

Variétés de Echantillons pH Brix Teneur en
raisins (°Bx) humidité (%)
Raisins rouges frais (RRF) 4,63+0,03* | 21 +0,001° 80+0,1°
Cardinal Raisins rouges séchés (RRS) 4,37+0,10° - 21+0,5f
(Variété rouge | Confiture de raisins rouges | 4,30+0,15° | 62,5+0,05 31+0,1°
précoce) (CRR)
Marc de confiture de raisins - - 26+2,7¢
rouges (MCR)
Raisins blancs frais (RBF) 4,37+0,03% | 19+0,005¢ 85+0,89?
Sabel Raisins blancs séchés (RBS) 4,31+0,01° - 21+0,01
(\Variété blanche | Confiture de raisins blancs | 4,28+0,07° | 60,5 +0,20° 28+0,24¢
tardive) (CRB)
Marc de confiture de raisins - - 27+1,9°
blancs (MCB)

- 1 non déterminé

Les valeurs (pH, Brix et teneur en humidité) enregistrées pour les raisins (Var. Cardinal et
Var. Sabel) sont indicatives de la maturité commerciale des raisins. La pulpe de raisin est
constituée essentiellement d'eau, des sucres et d'acides. Ces derniers ont un réle déterminant
dans la qualité organoleptique indiquant le taux de maturation et la date de la récolte. Il est
nettement observé que le séchage et le procédé confiture de raisins traditionnels conduisent a
la diminution du pH et de la teneur en eau des raisins d’une part, et a ’augmentation des

valeurs du degré Brix pour la confiture traditionnelle de raisins, d’autre part.

2.1.1.1. Teneur en humidite
L’eau est le constituant principal de la pulpe de raisins. D’aprés le tableau 8, la teneur en eau
est de 80%z0,1 et 85+0,89% pour les variétés Cardinal et Sabel respectivement. Les valeurs

moyennes enregistrées restent dans les normes d’un raisin de table mir.
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Les résultats obtenus sont en accord avec les données publiées par Dhekney (2016), pour des
raisins appartenant aux especes Vitis vinifera (Européennes), Vitis rotundifolia (Muscadine) et
des hybrides de Vitis labrusca (Nord d’Amérique) présentant des teneurs en eau de 80,5 ;
84,3 et 81,3, respectivement. Ces valeurs sont plus ou moins supérieures par rapport a celles
données par 1’Association Officielle des Chimistes Analytiques (AOAC, 1990) indiquant une
humidité de 78,2% a 79,5% pour des raisins sans pépins. Ces différences peuvent étre
probablement expliquées par la différence de cépage et des conditions culturales et

climatiques.

Quant aux raisins séchés, les teneurs en eau égales a 21+0,5 et 21+0,01% pour les variétes
Cardinal et Sabel, respectivement sont incluses dans I’intervalle des teneurs en eaux (18 a
31%) des raisins secs recommandées par les normes CEE-ONU (2015). De plus, des valeurs
similaires a nos résultats ont été également rapportées par Ghrairi et al. (2013) qui ont
souligné que I'numidité dans les raisins secs a varié entre 14,8% et 24,9% dans les variétés
Raseki et Chriha, respectivement. Toutefois, ces valeurs sont supérieures a celle citée par
Dhekney (2016) pour des raisins secs (14,5%). Ces différences peuvent étre probablement
liées a plusieurs paramétres dont la variété, I’origine, le taux de maturité, les modes et les

conditions de séchage.

Les teneurs en eau enregistrées pour les confitures traditionnelles a base des raisins (Var.
Cardinal et Var. Sabel) sont de 31%z+0,1 et 28%z=0,24, respectivement. La diminution de la
teneur en eau est expliquée par I’effet de la cuisson qui provoque 1’évaporation de 1’eau. Ces
résultats sont proches de ceux de Monrose (2009) pour la confiture de chadeque (29%). Par
contre, ils sont inférieurs aux données de Brat et Cuq (2007) ayant enregistré une humidité
allant jusqu’a 40% pour les confitures. Ces variations peuvent étre probablement expliquées
par le type de fruit, les ingrédients et le mode de préparation.

Par ailleurs, le séchage et le procédé "confiture traditionnel” ont entrainé une perte d'eau
considérable pour les deux variétés. Les pertes ont atteint 59% et 64% pour les raisins secs
rouges et blancs, respectivement. Pour le procédé "confiture traditionnelle”, les pertes d'eau
ont atteint respectivement 49% et 57% pour les variétés Cardinal et Sabel. Une différence
significative (p<0,05) a été enregistrée entre I'humidité des deux variétés fraiches et leurs
confitures traditionnelles. Cependant, aucune différence significative n'a été observée entre les

deux variétés de raisins séchés.
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2.1.1.2. pH

Le pH, constitue a coté de la teneur en sucre et I’acidité, un parameétre important d’évaluation
de la qualité organoleptique des raisins. Les acides organiques des raisins (acides : tartrique,
malique et citrique) jouent un rble important dans la perception de la saveur, et leur
concentration peut déterminer les normes de maturité (Jayasena et Cameron, 2008).

Pour les raisins frais des variétés Cardinal et Sabel, les valeurs moyennes du pH enregistrées
sont de I’ordre de 4,63+0,03 et 4,37+0,03, respectivement. Ces résultats sont proches de ceux
de Colombo et al. (2020), qui ont enregistré des intervalles du pH allant de 4,62 a 4,69 pour
le raisin de table Var. BRS Violeta.

Cependant, les valeurs du pH des variétés étudiées demeurent supérieures a celles des variétés
Avana, Chatus et Nebbiolo, cultivées dans le nord d’Italie (pH= 3,37; 3,13 et 3,29,
respectivement (Torchio et al, 2016). Ces différences peuvent étre probablement expliquées

par la différence des techniques culturales et des conditions climatiques.

Le pH de nos échantillons n’est pas trop acide. Ceci est expliqué par le fait que la maturité de
raisins est accompagnée d’une baisse de 1’acidité, qui a plusieurs causes notamment la
diminution de la synthése des acides, la combustion respiratoire, les phénomenes de dilution
et également la saturation par les cations (Winkler et al., 1974).

Les raisins sechés et les confitures traditionnelles issus des variétés Cardinal et Sabel ont
aussi des valeurs moyennes du pH allant de 4,28-4,37. L’analyse statistique a révélé une
différence significative (p<0,05) entre les raisins frais et leurs raisins séchés et confitures.
Ceci peut étre expliqué par I’effet des préparations traditionnelles sur les raisins frais (séchage
au soleil et cuisson domestique) provoquant certaines modifications dans la composition

chimique sous I’effet de concentration.

2.1.1.3. Degré Brix
Nous rappelons que le degré Brix représente le pourcentage de matiére solide dans un soluble.

Pour le raisin, la teneur en sucre est exprimée en degrés Brix, cette derniere représente 99%
des taux des sucres (glucose et fructose).

Nos résultats montrent que les deux variétés fraiches de raisins Cardinal et Sablel ont un Brix
de 21%=0,001 et 19%=0,005, respectivement. Ces valeurs sont incluses dans les normes de

Codex Stan (2007) pour les raisins de table qui doivent présenter un Brix d’au moins 16%.
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Par ailleurs, nos résultats sont en accord avec ceux de Samoticha et al. (2017) ayant enregistré
des Brix de 18,8 ; 19,6 et 19,9% pour les variétés de raisins blancs Jutrzenka, Serena et
Cristaly, respectivement. Burin et al. (2010) en étudiant des jus préparés a la maison avec la
variété de raisins Bérdo (Vitis labrusca) ont aussi trouvé des résultats de Brix similaires aux
valeurs de la variété Sabel. Nos résultats sont aussi en accord avec ceux de Topalovi'c et al.
(2020) ayant enregistré des valeurs du degré Brix de 22,07; 20,98 et 22,7% pour la variété
Vranac (cépage noir) récoltée durant la derniére semaine du mois d’Ao(t des années 2015,
2016 et 2017, respectivement.

Toutefois, nos résultats demeurent inférieurs a ceux cités par les mémes auteurs, pour la
variété Vranac récoltée en mois de septembre des années 2015, 2016 et 2017 ou le Brix a
varié de 26,25; 23,22 et 25,39, respectivement. Ces différences entre les saisons ont été liées
aux fluctuations des paramétres climatiques et a certaines autres pratiques culturales
(Topalovi'c et al., 2020). Il est a signaler aussi que la valeur du °Brix varie également selon
les variétés, ou la composition des raisins dépend fortement du cépage, du terrain sur lequel se

trouve la vigne ainsi que des conditions climatiques.

D’autre part, le niveau d'accumulation des sucres dépend en partie du nombre de grappes (si
la vigne est trop chargée, la teneur en sucre serait diluée), mais aussi de la manipulation de la

croissance a la maturité.

Les valeurs du Brix enregistrées pour les confitures traditionnelles des raisins Cardinal et
Sabel sont de 62,5+0,05 et 60,5+0,2, respectivement. Ces valeurs concordent avec les normes
de Codex Stan 296 (2009) exigeant un degré Brix des confitures compris entre 63 et 60%.

L’analyse statistique a révélé une différence significative (p<0,05) entre les raisins frais et
leurs confitures traditionnelles ainsi qu’entre les deux confitures. Ceci est lié au stade de
maturité des raisins utilisés (degrés Brix élevés pour les deux variétés) ainsi qu’a la quantité

de sucre ajouteé lors de la préparation traditionnelle des confitures.

65



Volet 3. Effet des procédés traditionnels (séchage au soleil et préparation de confiture) sur les
teneurs et le profil en composés phénoliques de raisins

2.1.2. Teneurs moyennes en polyphénols totaux, flavonoides totaux et anthocyanes
monomeéres totales
Les teneurs moyennes en polyphénols totaux, flavonoides totaux et anthocyanes monomeéres

totales sont représentées dans le tableau 13.

Tableau 13. Teneurs moyennes en polyphénols totaux, flavonoides totaux et anthocyanes

monomeres totales

Variétés de raisin | Echantillons PT (mg FT (mg AMT (mg
Eq.AG/100g ps) Eq.CT/100g ps) Eq.C3G/100g ps)
RRF 1770 + 61,3 508,3+29,42 142,6+10,5°
Cardinal RRS 570,8+16,6° 162,7+3,6° 0,8+0,07°
(Variéte  rouge | crR 516,1+32,8° 193,7+10,5% 1,8+0,4°
précoce) MCR 1074,3+27,1° 296+32,6° 4,5+1,0
RBF 1474,9+ 106,8° 454,5+45 6° Nd
Sabel RBS 497,8+ 44,1° 216,6+31,4¢ Nd
(Variéte  blanche | crg 429,7+23,7f 229,7+26,5¢ Nd
tardive) MCB 782,7+84,9¢ 302,0+34,3° Nd

Les différentes lettres (a, b, ¢, d, e et f) dans les colonnes représentent des différences statistiquement
significatives pour chaque test, PT: Polyphénols Toatux, FT: Flavonoides Totaux, AMT: Anthocyanes
Monomeéres Totaux ; nd: Non Déterminé.

2.1.2.1 Teneurs en polyphénols totaux

a. Raisins frais
D’aprés le tableau 13, les raisins frais (Var. Cardinal et Var. Sabel) présentent des teneurs
moyennes en polyphénols totaux (PT) de 1770 + 61,3 et 1474,9 + 106,8mg Eq.AG /1009 ps,
respectivement. Ces résultats sont proches de ceux évoqués par Capanoglu et al. (2013) pour
la variété de raisins rouges (Nevsehir Patlak) (1619 + 167mg Eq.AG/100g ps) et par
Samoticha et al. (2017) pour la variété de raisins rouges (Bolero) (1702,1mg Eq.AG/100g

ps).

Toutefois, nos valeurs sont inférieures a valeur moyenne (2662,6mg Eq.AG/100g ps)
enregistrée par Samoticha et al. (2017) pour des raisins blancs. En effet, les PT ont été
souvent enregistrés en quantités considérablement variables dans diverses variétés de raisins
étudiées par differents auteurs dont Ivanova et al. (2011), Locatelli et al. (2015), Gomes et
al. (2019). Ceci est probablement expliqué par le fait que la teneur en composés phénoliques

est influencée par de nombreux facteurs, tels que le degré de maturité a la récolte et les
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conditions environnementales pendant le développement du fruit. D’autre part, la zone et les
conditions de croissance telle que la lumiére du soleil, déterminent également la teneur en
composés bioactifs. Song et al. (2015) ont rapporté que la variété Pinot Noir cultivée dans
des conditions ensoleillées avait une teneur plus élevée en polyphénols totaux par rapport a

celle poussant a I'ombre.

L’analyse de la variance (ANOVA) a révélé une différence significative (p<0,05) entre les
teneurs moyennes en TP des deux variétés (Cardinal et Sabel), avec une teneur plus élevée
chez la variété Cardinal (1770+61,3 vs 1474,9+106,8mg Eq.AG/100g ps). Ces résultats sont
similaires a ceux de Samoticha et al. (2017) ayant signalé la méme différence entre des
cépages rouge et blanc. Cette différence variétale a été expliquée dans la littérature par les
facteurs génétiques qui peuvent déterminer la concentration, la distribution et I'accumulation
des polyphénols dans le raisin (Mazza et al., 1999). Il est a signaler que la teneur élevée en
polyphénols totaux pourrait étre liée aux fluctuations de la teneur en anthocyanes et
I’augmentation de la teneur en autres composés phénoliques au cours de maturation des
baies de raisins. L'augmentation de la teneur en anthocyanes peut étre due a I'effet du déficit
hydrique (période estivale) sur l'augmentation de la teneur en sucre qui joue un réle
important dans la synthese des métabolites secondaires et qui a une relation positive avec
I’évolution de la concentration en anthocyanes particulierement (He et al., 2010; Davies et
al., 2012; Cheng et al., 2014).

b. Raisins séchés
Les teneurs en polyphénols totaux des raisins séchés (Var. Cardinal et Var. Sabel sont de
570, 8+16,6 et 497,8+44,1mg Eq.AG/100g ps, respectivement.
Ces resultats sont proches de ceux rapportés par Carranza-Concha et al. (2012) pour des
raisins séchés a 1’air chaud (60°C) (251 a 602mg Eq.AG/100g ps), et des raisins secs
industriels (341,42mg Eq.AG/100g ps).

Par ailleurs, nos résultats sont supérieurs a ceux de Fabani et al. (2017) qui ont rapporté une
teneur variant de 136,7 a 201,13mg (Eq.AG/100g ps) pour des variétés de raisins blancs
(Arizul et Sultanina) et rouges (Superior et Flame) séchées au soleil.

A leur tour, El-kassas et al. (2014) ont trouvé des résultats inférieurs aux nétres pour la
variété Early superior (318,56mg Eq.AG/100g ps); mais les mémes auteurs ont indiqué une

valeur de 557,88mg Eq.AG/100g ps pour la variété Flame seedless.
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De plus, nos résultats restent inférieurs a ceux de Williamson et Carughi (2010) ayant
rapporté une teneur de 6687,5mg Eq.AG/g ps pour la variété Thompson seedless traitée avec
le dioxyde de soufre. Les mémes auteurs ont indiqué que ce produit chimique a été utilisé afin
d’empécher ou de réduire les réactions de brunissement enzymatique par inactivation de la
polyphénol-oxydase. De leur c6té, Guiné et al. (2015) ont trouvé des teneurs en PT égales a
22,7 et 34,8mg EQq.AG/g dans la variété Crimson séchée dans des serres solaires et des
chambres de séchage par convection a 50°C, respectivement. Ces teneurs restent supérieures
aux valeurs enregistrées dans la présente étude pour les raisins sechés (Var. Cardinal et Var.
Sabel).

Sans tenir compte de la nature du standard utilisé pour la quantification, Chang et al. (2016) a
leur tour, ont publié des valeurs supérieures a celles enregistrées dans la présente étude, en
étudiant des raisins secs industriels d’origine Américaine (916-2414mg Eq.AA/100g ps). De
méme, Coklar et Akbulut (2017), en étudiant la variété Turque (Eksikara: Vitis vinifera)
séchée au soleil et a 1’étuve (60°C), ont trouvé des teneurs variant de 1076 et 1612mg
Eq.AG/100g ps, respectivement. Ces variations des teneurs en PT peuvent étre probablement
liées a plusieurs paramétres relatifs au procédé du séchage, a la réponse des fruits au stress
thermique et aux conditions expérimentales concernant 1’extraction des composés

phénoliques.

Quant a la différence entre les deux variétés de raisins séchés, il semble que I’effet variétal
apres séchage traditionnel est insignifiant, vu que I’analyse de la variance n’a révélé aucune

différence significative entre les teneurs de PT des deux variétés de raisins a 1’état sec.

c. Confitures traditionnelles
Les teneurs en polyphénols totaux obtenues sont de 516,1+32,8 et 429,7+23,7mg Eq.AG/100g
ps, pour les confitures préparées a partir des variétés Cardinal et Sabel, respectivement
(Tableau 13). Par comparaison a la littérature, nos résultats sont supérieurs a ceux rapportés
par El-kassas et al. (2014), pour les confitures des variétés de raisins égyptiennes (Flame et
Superior) contenant 172,77 et 118,9mg EQq.AG/100g ps, respectivement. Ces différences
peuvent étre probablement liees a plusieurs facteurs dont les facteurs variétaux, les modes de

préparation, les ingrédients et les conditions de préparation de la confiture.

Toutefois, comparativement aux confitures a base d’autres fruits, nos résultats demeurent

inférieurs & ceux d’Algarra et al. (2014) et Kamiloglu et al. (2015) ayant enregistré des
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valeurs en PT égales a 767,14 et 702,85mg Eq.AG/100g ps dans les confitures des carottes
noires Var. Atrorubens Alef. cultivée en Turquie et variété Purple Haze cultivée en Espagne,

respectivement.

L’analyse de la variance a révélé une différence significative (p<0,05) entre les deux
confitures en termes de teneurs en PT, avec une teneur plus élevée dans la confiture de la
variété Cardinal. Cette différence peut étre attribuée a la teneur initiale des PT des variétés
fraiches, qui a été plus élevée chez la variété Cardinal, et ce qui a été précédemment expliqué
par I’effet variétal d’une part, et les niveaux d’accumulation et de distribution des composés

phénoliques dans les différentes parties de la baie de raisin (Mazza et al., 1999).

Il est a signaler que des quantités considérables en polyphénols totaux ont été perdues dans les
résidus (marcs) lors de la séparation de pépins et pellicule & la fin de cuisson. Ces teneurs
perdues dans les résidus non comestibles ont été plus élevées par rapport a celles des
confitures comestibles (1074,3£27,1 et 782,7+84,9mg Eq.AG /100g ps) pour les MCR et
MCB, respectivement). Ceci est probablement expliqué par le fait que ces résidus sont
constitues des pépins et pellicules connus par leur forte concentration en PT et FT par rapport

a la pulpe (Santos et al., 2011).

2.1.2.2. Teneur en flavonoides totaux

a. Raisins frais
Selon le tableau 13, les raisins des variétés Cardinal et Sabel ont présenté des teneurs variant
de 508,3+29,4 et 454,5+45,6mg Eq.CT/100g ps, respectivement. Ces résultats sont supérieurs
a celui de Constantin et al. (2015) ayant trouvé une teneur de 323 Eq.CT/100g ps pour la

variété Babeasca neagra cultivée en Romanie.

Cependant, ces résultats sont inférieurs a ceux d’Ivanova et al. (2011) ayant rapporté des
valeurs allant de 85,2-90mg Eq.CT/g pf, pour les variétés rouges Vranec et Merlot et de
85,45-88,478mg EQ.CT/g pf, pour les variétés blanches Smedervka et Chardonnay,
respectivement, ainsi qu’aux résultats donnés par Constantin et al. (2015), pour la variété

Feteasca neagra (778mg Eq.CT/100g ps).

L’analyse de la variance a révélé une différence significative (p<0,05) entre les deux variétés
de raisins avec une teneur en FT plus elevée dans la variété Cardinal. Cette différence peut
étre attribuée aux caractéristiques variétales relatives a la voie de la biosynthése des

polyphénols qui fonctionne et varie tout au long du développement des baies. Ceci a été
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confirmé, pour les phénols totaux (Valero et al., 1989) et les tanins (Conde et al., 2007) dans
la pellicule de différents cultivars de raisins, ou ils changent tres peu par baie de la véraison a
la récolte, bien que leur concentration diminue avec leur développement. Des changements
qualitatifs du profil phénolique, tels que I'augmentation du degré de polymérisation, peuvent
également avoir lieu a partir de la véraison a la récolte (Kennedy et al., 2001). En général, il y
a une diminution des tanins de la baie de raisins accompagnée de son brunissement pendant la

maturation, ce qui peut étre da a leur oxydation (Adams, 2006).

Cependant, cette différence ne peut étre attribuée seulement aux caractéristiques variétales car
certains flavonoides tels que les flavonols ne peuvent étre considérés comme caractéristiques
d'un cultivar de raisin, vu que leur concentration reste fortement affectée par le degré

d'illumination des grappes de raisin (Downey et al., 2004).

b. Raisins séchés
Les teneurs en FT dans les raisins séchés issus des variétés Cardinal et Sabel sont de I’ordre
de 162,7+3,6 et 216,6+31,4mg Eq.CT/100 ps, respectivement. Ces teneurs sont plus élevees
dans la variété Sabel (p<0,05). Par comparaison a la bibliographie, elles sont proches de
celles rapportées par El-kassas et al. (2014) (comprises entre 157,87-317,05mg Eq.CT/100g
ps) pour les variétés Early Superior et Flame Seedless cultivées et séchées en Egypte.

Par ailleurs, les résultats enregistrés demeurent supérieurs a ceux rapportés par Ouchemoukh
et al. (2012), ayant étudié des raisins secs consommés en Algérie (28,2 a 30,9 + 0,6mg
Eq.CT/100g ps); ainsi qu’a ceux de Zemni et al. (2017) ayant trouvé une teneur en FT égale a
115,86+2,00mg Eq.CT/100g ps pour la variété Muscat d 'Italie séchée au soleil.

La différence significative (p<0,05) entre les deux variétés de raisins séchés, en termes de
teneur en FT, concorde avec les résultats de Fabani et al. (2017) qui ont suggéré que les
changements de teneurs en composés phénoliques des raisins transformés en raisins séchés
sont principalement dus au cultivar plutét qu'au processus de déshydratation. Ce qui est
conforme aux données rapportées par lacopini et al. (2008) pour dix génotypes de V. vinifera

d'origine Italienne.

Il est a signaler aussi que, selon le cultivar, les baies de raisins peuvent avoir un
comportement différent vis-a-vis du séchage solaire. En effet, la déshydratation des baies

affecte sélectivement les voies phénylpropanoides spécifiques, qui peuvent étre associées a
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I'adaptation au stress, induisant la synthese de certains composes phénoliques lors du séchage
(Bonghi et al., 2012).

c. Confitures traditionnelles
Les teneurs en FT des deux confitures traditionnelles préparées a base des variétés Cardinal et
Sabel raisins ont été proches (193,7+£10,5 et 229,7+26,5mg Eq.CT/100g ps, respectivement)
avec des pertes dans les MCR et MCB de 296+32,6 et 302,0+34,35mg Eq.CT/100g ps,
respectivement.
Ces résultats sont supeérieurs a ceux rapportés par El-kassas et al. (2014) (61,57 et 114,9mg

Eq.CT/100g ps) pour les confitures a base des variétés Early et Superior, respectivement.

2.1.2.3. Teneur en anthocyanes monomeres totales
a. Raisins rouges frais

La variété Cardinal fraiche a révelé une teneur en AMT équivalente & 142,6+10,5mg
Eq.C3G/100g ps (tableau 13). Sans tenir compte de la nature du standard de quantification
employé (Cyanidine-3-glucoside: C3G, ou Malvidin-3-glucoside: M3G), cette teneur est
supérieure a celle de la variété Crimson (79mg Eq.M3G/100g ps) citée par Guiné et al.
(2015). Selon Brar et al. (2008), cette méme variété a presenté une teneur de 290mg
Eq.M3G/100g ps, valeur relativement supérieure a nos résultats et a ceux de Guiné et al.
(2015).

Toutefois, d’autres variétés a pellicules rose et rouge-noiratre telles que les variétés, Koshu,
Vranec et Merlot ont révélé des teneurs plus élevées égales a 78,61mg Eq.M3G/100g pf,
728mg EQ.M3G/100g ps et 859mg Eq.M3G/100g ps, respectivement. Les auteurs étudiant
ces varietés (Kobayashi et al. 2011 et Ivanova et al. 2011) ont signalé qu’au stade de
maturation, les anthocyanes de ces variétés sont fortement concentrées, non seulement dans la
pellicule, mais également dans la pulpe. D’une part, ces variations de concentration en
anthocyanes totales peuvent étre probablement attribuées aux variables climatologiques, (dont
la température, le déficit hydrique, etc.) qui influencent fortement la teneur en anthocyanes
des cultivars de raisins (Cacho et al. 1992). D’autre part, les variations dans les valeurs d’une
étude a I’autre peuvent étre expliquées aussi par la variabilité de procédés d'extraction des

composés phenoliques qui différent d’un laboratoire a I’autre.
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b. Raisins rouges sechés
A la lecture du tableau 13, la teneur en AMT des raisins séchés Var. Cardinal est de 0,8+0,07
mg Eq.C3G/100g ps. Cette faible teneur semble étre proche de celles données par Guiné et al.
(2015) (0,84mg Eq.M3G/100g ps et 0,9mg Eq.M3G/100g ps) pour la variété Crimson séchée

dans la serre solaire et dans la chambre a convection (60C°) respectivement.

Fabani et al. (2017) ont également trouvé des teneurs relativement faibles dans les raisins
cultivés en Argentine aprés avoir subi un séchage solaire. Ces changements dans les teneurs
en anthocyanes totales des raisins séchés peuvent étre probablement dus a plusieurs facteurs
influencant leurs concentrations dont le cépage, les conditions climatiques régissant le
phénoméne de maturation phénolique et 1I’opération du séchage (Rein, 2005) d’une part, et
aux facteurs expérimentaux dont I’efficacité de l'extraction phénolique qui est a son tour
affectée par divers facteurs, tels que la structure du produit, la taille des particules, le solvant,
le rapport solvant-échantillon et la température d'extraction d’autre part (Haminiuk et al.
2012; Coklar et Akbulut, 2017).

c. Confiture traditionnelle de raisins rouges
La teneur en AMT de la confiture de raisins Var. Cardinal est de 1,8+0,4mg Eq C3G/100g ps,
tandis que celle de son marc (MCR) est de 4,5+1,04mg Eq.C3G/100g ps. Ces valeurs restent
faibles comparativement a celles rapportées par Suzme et al. (2014) et Kamiloglu et al.
(2015) (486+43mg Eq.C3G/100g ps et 536x25mg Eq.C3G/100g ps, respectivement), teneurs
enregistrées sur les confitures de la carotte noire. La teneur faible de nos echantillons peut étre
due au procédé traditionnel de la préparation de confiture (cuisson a feu doux) d’une part, et a
la séparation de pellicule et pépins a la fin de la cuisson; ce qui laisse la confiture constituée
uniquement de la pulpe, qui est moins riche en anthocyanes comparativement a la pellicule et

aux pépins d’autre part.

Les différences significatives (p<0,05) intra-variétales enregistrées entre les varietés de
raisins rouges frais et leurs dérivés sont liées a I’effet des transformations traditionnelles
(séchage traditionnel et procédé "confiture traditionnelle™) qui sera détaillé dans la section
concernant 1’¢tude de ’effet des procedés traditionnels sur la teneur et le profil en composés

phénoliques de raisins.
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2.2. Profil phénolique évalué par analyses chromatographiques

Les résultats de I’analyse HPLC-DAD-MS-QTOF des composés phénoliques dans les
échantillons de raisins Var. Cardinal et Var. Sabel et leurs produits dérivés (raisins séchés et
confitures traditionnelles) sont mentionnés dans le tableau 14 et les figures 29 et 30.
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Tableau 14. Liste des composés phénoliques identifiés et quantifiés dans différents échantillons des variétés Cardinal et Sabel

Peak N° Composés phénoliques individuels TR | £ Max | [MS-H]/[MS-H]* Raisins et produits dérivés

(min) RRF RRS CRR RBF RBS CRB
1 Acide gallique 6,66 271 169,014 1,68+0,18 nd nd 0,84+0,15° nd nd
2 Acide gallique hexose 7,65 300 331,07 0,15+0,01°¢ 9,84+0,36" | 38,75+2,82a | 0,08+0,01¢ 0,74+0,12° | 10,02+1,58°
3 Acide protocatéchique-O-hexoside

11,50 261 315,072 nd 18,9+0,49¢c | 80,59+7,62a | 0.66+0,14¢ 6,63+1,50¢ | 31,75+4,3°
4 Acide caftarique 15,08 329 311,041 10,62+0,672 3,8+0,24° 11,82+1,02a | 4.53+0,36° 1,5+0.33¢ 4,51+0,73°
5 Cyanidine-3-O-glucoside 18,85 509 449,109 7,27+0,92° nd nd - - -
6 Procyanidine dimére 20,40 277 577,135 9,13+0,83?2 1,48+0,27°¢ nd 10,65+1,342 4,1+0,91° tr (c)
7 (+)-Catéchine 21,57 278 289,072 54,82 £5,642 2,9+0,21P nd 62,20+12,23% | 14,48+2,67° tr (b)
8 Péonidine-3-O-glucoside 23,84 525 463,12 54,25+4,512 nd nd - - -
9 (-)-Epicatéchine 25,99 278 289,072 34,78+3,73% | 4,43+0,51°¢ nd 30,95+3,13% | 6,63+1,32° nd
10 Procyanidine dimere 27,25 277 577,136 18,15+2,052 9,78+0,41b nd 16,99+2,272 5,15+1,06°¢ nd
11 (Epi)catéchine-(épi)catéchine gallate |

33,66 279 729,145 7,55+0,522 1,7+0,15¢ nd 4,50+0,43" 1,68+0.54¢ nd
12 Quercétine-3-O-rutinoside 35,57 354 609,145 0,99+0,13% | 0,48+0,04cd | 0,59+0,06¢cd | 0,91+0,11%® 0,360.07¢ 0,7+0,06°°
13 (Epi)-catéchine-(épi)catéchine gallate 11 35,76 279 729,146 22,61+2,15% | 4,34+0,19c | 4,22+1,06c 25+3,55% 14,41+3,09° 3,4+0,05¢
14 Quercétine-3-O-glucuronide 38,24 358 477,064 28,59+2,72% | 3,35+0,18bc | 6,02+0,49b 4,09+0,57" 2,25+0,51¢ | 5,48+0,93"
15 (-)-Epicatéchine-3-O-gallate | 41,34 278 27,4242,97% | 2,25+0,23c | 2,14+0,46c | 12,44+1.39° | 12,26+2,98° | 2,92+0,70°

441,083

16 (-)-Epicatéchine-3-O-gallate I 42,77 278 441,083 nd nd nd 5,56+1,20° 4,72+1,19° 2,84+0,25
17 Kaempférol-3-glucoside 42,94 364 447,097 5,69+0,572 1,22+0,05b 0,87+0,08b nd nd nd
18 Delphinidine-3-O-glucoside 44,10 524 465,103 1,20+0,122 nd nd - - -
19 Quercétine-3-rhamnoside 44,14 342 447,091 nd nd nd 1,23+0,132 0,73+0,14b 1,01+0,122
20 Isorhamnétine-3-glucoside 44,29 353 477,103 3,51+0,45?2 1,14+0,05b 0,79+0,04b nd nd nd
21 Pétunidine-3-O-gluside 46,20 525 479,119 0,55+0,03? nd nd - - -
22 Péonidine-3-O-(6’"-p-coumaroyl)-glucoside | 48,50 535 609,12 5,27+0,44? nd nd - - -

nd: non détecté, RT: TR: Temps de Rétention, tr: traces
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Figure 29. Chromatogrammes HPLC-DAD de raisins rouges (Var. Cardinal) et ses produits

dérivés

(A): Raisins rouges frais & 280nm (B): Raisins rouges séchés a 280 nm, (C): .Confiture de raisins rouges a 280
nm, (A): Raisins rouge frais & 520nm (L’absence des chromatogrammes a 520nm pour les RS et CR signifie

qu’aucun pic n’a été réveélé).
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Figure 30. Chromatogrammes HPLC-DAD de raisins blancs (Var. Sabel) et ses produits
deérives

(D): Raisins blancs frais & 280nm (E): Raisins blancs séchés & 280 nm, (F): Confiture de raisins blancs a 280
nm. Les pics numérotés sont répertoriés dans le tableau 14 dans le méme ordre RT
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2.2.1. Profil phénolique des raisins frais

A la lecture des résultats du tableau 14, une composition plus ou moins distincte en termes de
constituants phénoliques détectés a été enregistrée pour les deux variétés de raisins frais. 22
composés ont été identifies et quantifiés a savoir: 8 flavan-3-ols, 3 flavonols et 4 acides
phénoliques pour la variété Sabel, tandis que les composés pour la variété Cardinal ont été 7
flavan-3-ols, 4 flavonols, 4 acides phénoliques et 5 anthocyanes dont la péonidine-3-O-
glucoside est la plus abondante suivie par la cyanidine-3-O-glucoside, la péonidine-3-O- (6-
p-coumaroyl)-glucoside, la delphinidine-3-O-glucoside et la pétunidine-3-O-gluside,

respectivement.

2.2.1.1. Acides phénoliques

Le profil qualitatif en acides phénoliques détectés pour les deux variétés Cardinal et Sabel a
été dominé par ’acide caftarique, suivi de I’acide gallique, I’acide protocatéchique (détecté
uniquement dans la variété Sabel) et de ’acide gallique hexose. Ceci peut étre expliqué par le
fait que les pellicules et les pépins des cépages blancs et rouges peuvent présenter une
composition qualitative similaire en termes de certains acides phénoliques. Ce qui est
conforme aux résultats rapportés par De Villiers et al. (2005) ayant étudié la classification
des vins blancs et rouges selon la composition phénolique de leurs raisins; et avec ceux de
Perestrelo et al. (2012) ayant investigué le profil phénolique des variétés de raisins

portugaises Sercial et Tinta Negra (Vitis vinifera).

Quant aux acides hydroxybenzoigues détectes pour les deux variétés de raisins (Cardinal et et
Sabel), il s’agit de I’acide gallique et son dérivé glycone, en plus de I’acide protocatéchique
pour la variété Sabel. Ces résultats sont en accord avec ceux de Monagas et al. (2005) et
Ivanova et al. (2011).

Pour les acides hydroxycinnamiques, 1’acide caftarique, un acide phénolique estérifié,
composé¢ de I’acide caféique et de I’acide tartrique a été détecté avec des teneurs équivalentes
a 4.53+0.36mg Eq.AC/100g ps et 10,62+0.67mg Eq.AC/100g ps, pour les variétés Sabel et
Cardinal, respectivement. Ceci est en accord avec les résultats de Samoticha et al. (2017)
ayant trouveé des teneurs variant de 10,1 a 12,4mg Eq.AC/100g ps pour les variétés blanches :
Hibernal et Kristaly et de 12.4 mg AC/100g ps, pour la variété rouge Rotay.

De plus, Lingua et al. (2016) ont indiqué que l'acide caftarique se trouve dans tous les raisins
et leurs vins, ce qui a été expliqué par Burns et al. (2001) par le fait que les raisins ne

contiennent que des formes estérifiées d'acide caféique.
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Dans notre étude, une différence significative (p<0.05) a été révélée dans les quantités de
certains acides phénoliques dont I’acide caftarique et I’acide gallique présents en quantités
élevées (10,62 et 1,68mg Eq.AG/100g ps vs 4,53 et 0,48mg Eq.AG/100g ps) dans la variété
Cardinal par rapport a la variété Sabel, qui a été a son tour distinguée par la présence de
I’acide protocatéchique (0,66mg Eq.AG/100g ps) qui n’a pas été détecté dans la variété
Cardinal.

Cette divergence de teneurs en acides hydroxybenzoiques pour les deux cépages a déja été
observée dans d'autres études sur les raisins (Bonghi et al., 2012; Marquez et al., 2012). Ces
résultats suggerent qu'il existe un effet de génotype plutdt qu'un changement dans les voies
métaboliques des acides hydroxybenzoiques.

Quant aux acides hydroxycinnamiques, les resultats de Cetin et al. (2011) sur les raisins
Turques, ont montré que I’acide caftarique a montré des différences significatives entre les
différents cultivars. Ces différences ont été attribuées par plusieurs auteurs a 1’effet variétal et/
ou au profil de transcription qui influence la répartition de certaines acides phénoliques dans
les différentes parties de la baie de raisins. En effet ’accumulation de certains acides
phénoliques par rapport a d’autres, est variable dans les différentes parties de la baie des
raisins, tel était rapporté par Kobayashi et al. (2011) pour le raisin Koshu accumulant I’acide

caftarique dans la pellicule.

2.2.1.2. Flavan-3-ols et dérivés

A I’issu du tableau 14, les huis composés appartenant aux flavan-3-ols et dérivés, qui ont été
détectés dans les deux variétés de raisins Cardianl et Sabel , comprenaient trois principaux
monomeres, dont l'ordre de dominance étaient: (+)-catéchine, (-)-épicatéchine et
épicatéchine mono-gallate (I) et (II), deux dimeres de procyanidines (m/z=577) et deux
isomeres de (épi)catéchine-(épi)catéchine gallate, communément appelés diméres gallates
(m/z=729).

Qualitativement, le profil des flavan-3-ols de nos variétés a été similaire aux divers cultivars
de raisins (rouges et blancs) étudiés par plusieurs auteurs dont Mun~oz, et al. (2008); Rebello
et al. (2013); Di Lecce et al. (2014); Samoticha et al. (2017); Perez-Navarro et al. (2019);
Colombo et al. (2020).

Les quantités des composés (+)-catéchine et (-)-épicatéchine dans les variétés Cardinal et
Sabel ont été les plus élevées et varient de 54,82+5,64 a 62,20+12,23mg Eq.CT/100g ps,

respectivement. Celles d’épicatéchine ont été estimées a 34,78+3,73 et 30,95+3,13mg
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Eq.CT/100g ps, pour les mémes variétes, respectivement. Nos résultats sont proches de ceux
rapportés par Perez-Navarro et al. (2019), pour les variétés Tinto Fragoso, Moribel et
Tempranillo contenant des teneurs en catéchine égales a 29,91; 34,76 et 35,7913mg
Eq.CT/100g ps, respectivement. Cependant, elles restent inférieures a celles trouvées dans les
variétés Tempranillo, Moribel et Tinto Fragoso (4,65; 7,26 et 8,42mg EQq.CT/100g ps),

étudiées par les mémes auteurs.

Quant aux procyanidines diméres, des teneurs totales de 27,28 et 27,64mg Eq.CT/100g ps ont
été quantifiées pour les variétés Cardinal et Sabel, respectivement. Ces valeurs sont proches
de celles évoquées par Rebello et al. (2013) pour le cultivar hybride BRS Violeta. Toutefois,
elles restent supérieures a celles enregistrées par Perez-Navarro et al. (2019) pour les variétés
Tempranillo, Moribel et Tinto Fragoso (44,18; 44,3 et 45,18mg EQq.CE/100g ps,

respectivement.

Pour les isomeres de dimeres gallates (épi)catéchine-(epi)catéchine gallate (1) et (1), les
teneurs totales quantifiées pour les variétés Cardinal et Sabel sont de 30,16 et 29,5mg
Eq.CT/100g ps, respectivement. Ces teneurs sont inférieures a celles rapportees par Di Lecce
et al. (2014), pour le cultivar Espagnole Albarifio. Ces différences peuvent étre attribuées a
plusieurs facteurs dont les facteurs variétal, génétique et géographique ainsi qu’aux

parametres expérimentaux.

L’analyse de la variance n’a révélé aucune différence significative entre les variétés Cardinal
et Sabel, par rapport aux teneurs en flavan-3-ols monomeéres et dimeéres, a I’exception de
dérivés galloylés de (-)-épicatechine-3-O-gallate (Il), détectés uniquement dans la variété
Sabel avec une teneur de 5,56+1,2mg Eq.CT/100g ps et (-)-epicatechine-3-O-gallate (1), avec
une teneur supérieure dans la variété Cardinal par rapport a la variété Sabel (27,42+2,97 vs
12,44+1,39mg Eq.CE/100g ps). A son tour, le dimeére gallate (épi)catéchine-(épi)catéchine
gallate (I) présent a une teneur supérieure (p<0.05) dans la variété Cardinal par rapport a la
variété Sabel (7,55+0,52 vs 4,50+0,43mg EQ.CT/100g ps). Ceci est probablement lié a la
différence variétale.

Il est a signaler que, relativement a la variabilité de la composition (qualitative et quantitative)
en flavan-3-ols et dérivés des différentes fractions de la baie de raisin (pellicule, pulpe et
pépins), la teneur en ces derniers dans les extraits issus de la baie entiere reste étroitement liée

aux proportions de chaque fraction lors du procédé d’extraction.
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En revanche, Santos et al. (2011) ont signalé que les différentes parties de raisin (pellicule,
pulpe et pépins) des variétés Brasil et Benitaka (Vitis vinifera), Niagara et Isabel (Vitis
labrusca ) ont montré une composition proche mais différente par rapport aux parties, ou les
pépins ont présenté des niveaux €levés de composés phénoliques, la peau a présenté une
composition intermédiaire entre les pépins et la pulpe, et la composition de la pulpe a été
inférieure a celle de la pellicule dont certains composés ont été totalement absents.

2.2.1.3. Flavonols

Bien que, le profil qualitatif des flavonols détectés dans les deux variétés (Cardinal et Sabel)
a été différent en terme de présence commune, les cinqg flavonols détectés ont été hétérosides
dont seuls les quercétine-3-O-rutinoside (rutine) et quercétine-3-O-glucuronide ont été
communes, avec une dominance de cette derniére dans les deux variétés.

En effet, plusieurs auteurs (Castillo-Mufioz et al., 2007; Liang et al., 2012; Serratosa et al.,
2014) ont a leur tour signalé que les flavonols de type quercétine ont été dominants dans le

profil des flavonols des raisins.

Les flavonols (quercétine-3-O-glucuronide, kaempférol-3-O-glucoside, isorhamnétine-3-
glucoside, quercétine-3-rhamnoside et rutine) des variétés étudiées ont été plus ou moins
similaires a ceux rapportés dans la littérature pour d’autres variétés de raisins (Vitis vinifera)
étudiées par d’autres auteurs dont Rebello et al. (2013); Silva et Queiroz (2016) et Perez-
Navarro et al. (2019).

De plus, les trois formes glycones (-3-O-glucoside, -3-O-rhamnoside et -3-O-glucuronide)
des flavonols des raisins ont été utilisées comme marqueurs phénoliques de raisins par

plusieurs auteurs (Serratosa et al., 2014; Castillo-Mufioz et al., 2007).

L’analyse de la variance a révélé une différence significative (p<0,05) dans le profile
qualitatif et quantitatif de la majorité des flavonols des variétés Cardinal et Sabel a
I’exception de la rutine dont les teneurs ont été de 0,99+0,13 vs 0,9199+0,11mg Eq.QE/100g

ps, respectivement.
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Comparativement aux résultats rapportés par Silva et Queiroz (2016) pour des variétés de
raisins rouges d’origine Portugaise, les résultats relatifs aux flavonols ont été similaires a la
teneur de la variété Alfrocheiro (0,99+0,6mg Eq.QE/100g ps); supérieures a celle de la variété
Jaen (0,73+0,6mg Eq.QE/100g ps) et inférieures a celles des variétés Tinta Roriz, Syrah et
Touriga Nacional (2,1£1,0; 71,2+0,4; 7,12+0,4 et 100,5+4,2 et 10,05+4,2mg Eq.QE/100g ps,

respectivement).

La teneur en quercétine-3-O-glucorunide dans la variété Cardinal a été supérieure (p<0,05) a
celle de la variété Sabel (28,59+2,72 vs 4,09+0,59mg Eq.QE/100g ps). Ces résultats
concordent avec ceux de Samoticha et al. (2017) ayant trouvé des teneurs élevées dans
certaines variétés de raisins rouges par rapport aux variétés blanches. C’est le cas des variétés
rouges (Swenson Red et Freiminer) qui ont donnée des teneurs équivalentes a 19,5 et 29,7mg
Eq.QE/100g ps, respectivement, et la variété blanche Sibera qui a révélé une teneur
équivalente a 0,7mg Eq.QE/100g ps. Ces variations de teneur en flavonol d’une variété a
I’autre peuvent étre probablement attribuées au génotype du cultivar et au degré

d’illumination des grappes de raisins.

En effet, Falginella et al. (2010) ont signalé que l'analyse transcriptomique a révélé des
niveaux beaucoup plus élevés d'expression du géne flavonoide 3’-5'-hydroxylase (F3'5'H)
dans la pellicule de raisins comparativement a la pulpe; ce géne peut étre inductible par une
exposition a la lumiére (UV) et vu qu’il n'y a pas (ou peu) de lumiére pénétrant en profondeur

dans la pulpe, ce résultat reste probable.

Quant aux dérivés glycones de kaempférol et isorhamnétine, ils n’ont été détectés que dans la
variété Cardinal avec des teneurs de 5,69+0,57 et 3,51+0,45mg EQ.QE/100g ps. La
quercétiene-3-rhamnoside, a son tour, a été détectée uniqguement dans la variété Sabel a une
teneur de 1,23+0,13mg Eq.QE/100g ps. Le méme résultat a été enregistré par Liang et al.
(2012) ayant signale que le type et la teneur en dérivés de quercétine et de kaempferol
peuvent étre plus variables chez les raisins a pellicule rouge que chez les raisins blancs ou

roses, car la biosynthese des composés phénoliques dans le raisin est sous contrble génétique.

Dans la méme optique, Ledda et al. (2010) ont montre que les différences dans le profil des

flavonols pourraient étre a 1’origine de distinction entre les variétés de raisins.
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2.2.1.4. Anthocyanes

Cing anthocyanes, dont quatre formées a partir de quatre anthocyanidines (péonidine,
cyanidine, delphinidine et pétunidine) et un dérivé du -p-coumaroylglucoside ont été détectées
et quantifiées dans la variété rouge Cardinal (Tableau 14). La plus abondante est la
péonidine-3-O-glucoside suivie respectivement par la cyanidine-3-O-glucoside, la peonidine-
3-0-(6”-p-coumaroyl)-glucoside, la delphinidine-3-glucoside et la pétunidine-3-O-gluside. A
I’exception de malvidine-3-O-glucoside, les anthocyanes détectées dans la variété Cardinal
sont comparables a la littérature relative aux anthocyanes des cultivars noirs, rouges et roses
(lvanova et al., 2011; Jordao et Correia, 2012; Silva et Queiroz, 2016; Samoticha et al., 2017;
Colombo et al., 2019), sauf que ces auteurs ont pu détecter et quantifier un nombre plus
importants de dérivés monoglucosides, acétylglucosides et p coumaroylglucosides de cing
anthocyanidines. Ceci peut étre probablement di au cultivar (intensité de la couleur du
cultivar, cultivar teinturier ou non, gynotype), conditions climatiques d’une part, et aux
conditions expérimentales (extraction des anthocyanes a partir de la baie entiere ou a partir de

ses fractions, pellicule, pulpe et pépins) d’autre part.

De plus, les dérivés-3-glucosides d'anthocyanidine détectés dans la variété Cardinal, sont un
type caractéristique d'anthocyanes présentes dans les cultivars de raisins (V. vinifera) et leurs
hybrides intraspécifiques (Lago-Vanzela et al., 2011a). lls se retrouvent également chez les

raisins non-vinifera et leurs hybrides (Lago-Vanzela et al., 2011b et Zhu et al., 2012).

Concernant la dominance de la péonidine-3-O-glucoside, Benmeziane et al. (2016) ont
rapporté qu’elle a été 1’anthocyane majeure du cépage Cardinal de la région d’El Tarf (nord-
est Algérien). Brar et al. (2008); Castillo-Mufioz et al. (2010) ont enregistré le méme résultat

pour les cépages Cremson et Granache teinturier, respectivement.

Toutefois, d’autres auteurs ont signalé que la malvidine-3-O-glucoside a représenté plus de
90% de la teneur en anthocyanes des raisins de certaines variétés noires telles que le Pinot

noir cultivé en Nouvelle-Zélande (Leong et al., 2016).

En outre, Torchio et al. (2016) ont remarqué que la malvidine-3-O-glucoside a été
prédominante dans la variété de raisins Chatus, tandis que la péonidine-3-O-glucoside a été
significativement plus abondante dans les variétés Avana, Nebbiolo, Bimpilas, Panagopoulou,

Tsimogiannis et Oreopoulou.
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En terme de quantité, la teneur totale de I’ensemble des anthocyanes quantifiées a été estimée
a 66,11+5,0145mg EQq.C3G/100g ps. Cette teneur est inferieure a celles enregistrées par
Samoticha et al. (2017) pour les cépages Cabernet Sauvignon et Monarque (3457,5; 2376,9 et
1460,2mg Eq.C3G/100g ps, respectivement), Leon Millot, Wiszniewyj et Cascade (424,3,
365,1 et 164,1mg Eq.C3G/100g ps, respectivement), mais supérieure a la teneur 49,2mg

Eq.C3G/100 g ps pour le cultivar rose Freiminer étudié par les mémes auteurs.

Bien que ces variations sont en premier lieu attribuées a la génétique du cultivar, Castellarin
et al. (2011) et Leong et al. (2016) ont suggéré que le licu de synthése et d’accumulation des
anthocyanes pourrait étre a l’origine de ces différences. Vu que certaines variétés les
synthétisent uniquement dans la pellicule; d’autres les accumulent également dans la pulpe,
cas du cultivar Alicante Bouschet, dont les anthocyanes s’accumulent dans la pulpe avant
d'étre trouvées dans la pellicule. Selon Adams (2006); Mattivi et al. (2006), les teneurs en
anthocyanes sont aussi dépendantes des pratiques culturales, des conditions agronomiques,

climatiques et expérimentales.

2.2.2. Profil phénolique des raisins séchés
Pour les raisins séchés des deux variétés (Cardinal et Sabel), 14 composés phénoliques
individuels ont été détectés et quantifiés (Tableau 14).

2.2.2.1. Acides phénoliques

La composition des raisins séchés issus des deux variétés (Cardinal et Sabel) a été identique
en termes de profil d’acides phénoliques. Parmi les acides phénoliques détectés, 1’acide
protocatéchique-O-hexoside est le plus abondant pour les deux variétés, suivi de 1’acide
gallique-hexose et I’acide caftarique pour le raisin séché Var. Cardinal, et 1’acide caftraique et
I’acide gallique hexose pour le raisin séché Var. Sabel. Mise a part la forme glycone de
certains acides phénoliques, la composition des raisins séchés étudiés a été plus ou moins
identique par rapport a celle rapportée par plusieurs auteurs ayant étudié les raisins secs de
différentes origines (Karadeniz et al., 2000; Williamson et Carughi, 2010; Kelebek et al.,
2013; Panceri et al., 2013; Fabani et al., 2017).

Bien que 1’acide protocatéchique-O-hexoside n’ait pas été détecté dans les raisins frais Var.
Cardinal, il a été révélé dans les raisins sechés de la méme variété; il s’agit probablement

d’un composé néoformé. En effet, Karadeniz et al. (2000) et Parker et al. (2007) ont
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antérieurement rapporté qu’aprés séchage, ’acide protocatéchique a été retrouvé dans les

raisins secs séchés au soleil.

Quant a sa prédominance, Meng et al. (2011) ont rapporté que parmi 11 types de raisins secs
provenance des régions Chinoises, l'acide protocatéchique a été le composeé phénolique
dominant.

Toutefois, Panceri et al. (2013), ayant étudié 1’effet de déshydratation sur les variétés de
raisins (Cabernet Sauvignon et Merlot) ont trouvé des teneurs en acide protocatéchique
largement inférieures a celles des raisins séchés de la présente étude (0,019-0,033 vs 6,63-
80,59mg EQq.AG/100g ps). Ces différences peuvent étre probablement dues a plusieurs

facteurs dont le cultivar et les parameétres du séchage.

Les teneurs totales en acides phénoliques (y compris leurs hétérosides) ont été de 32,54 et
8,87mg Eq.AG/100g ps, pour les raisins sechés Var. Cardinal et Var. Sabel, respectivement.

La comparaison avec d’autres fruits secs tels que les abricots, les figues, les pruneaux a
montré que les raisins secs semblent étre les plus riches en polyphénols totaux (1180mg
Eq.AG/100g ps) (Jeszka-Skowron et Czarczynska-Goslinska, 2020).

En terme de quantité, ’ANOVA a révélé une différence significative (p<0.05) entre les
acides phénoliques des raisins séchés des deux variétés (Cardinal et Sabel), avec des teneurs
plus élevées dans les raisins séchés Var. Cardinal. Ceci est probablement di au cultivar d’une

part, et au comportement de chaque acide phénolique au cours du séchage solaire d’autre part.

2.2.2.2. Flavan-3-ols et dérivés

Le tableau 14 indique que sept (7) flavan-3-ols ont été détectés dans les raisins séchés au
soleil (Var. Cardinal), dont I’ordre de dominance est: procyanidine dimére (lI), (-)-
épicatéchine, (épi)-catéchine-(épi)catéchine gallate (lI1), (+)-catéchine, épicatechine-3-O-
gallate (1), procyanidine dimere (I) et (épi)catéchine-(épi)catéchine gallate (I). Pour les raisins
séchés (Var. Sabel), huit (8) flavan-3-ols ont été detectés dont 1’ordre de dominance est:
catéchine, (épi)catéchine-(épi)catéchine gallate (Il), (-)-épicatéchine-3-O-gallate (1),
épicatéchine, procyanidine dimere (1), (-)-épicatéchine-3-O-gallate (Il), procyanidine dimére
(), (épi)catéchine-(épi)catéchine gallate (I). En effet, les raisins séchés contiennent des
flavan-3-ols qui sont a l'origine présents dans le raisin frais, avec des teneurs variables
(Williamson et Carughi 2010). Bien que la composition en flavan-3-ols présents dans nos

raisins séchés est en accord avec plusieurs recherches investiguant les raisins secs (Panceri et
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al., 2013 et Fabani et al., 2017), il existe moins de rapports sur la composition detaillée en

différentes classes des composes phénoliques des raisins secs.

Les flavan-3-ols catéchine et 1’épicatéchine ont été présents avec des teneurs variables dans
les raisins séchés Var. Cardinal (2,9£0,21 et 4,34 +0,5mg Eq.CT/100g ps, respectivement), et
Var. Sabel (14,48+2,67 et 6.63+1,32mg Eq.CT/100g ps, respectivement). Il est de méme en
littérature, la composition des raisins secs en ces deux principaux flavan-3-ols a été variable
d’une variété a I’autre; ou les teneurs de catéchine ont varié¢ de 60,8; 27 et 124-149mg/kg
pour les raisins sechés au soleil (d’origine Turque et Argentine). Cependant, la catéchine n’a
pas été détectée dans les raisins séchés au soleil et les raisins secs (Var. Golden) de la
Californie. De méme pour, 1’épicatéchine qui a été présente dans la variété Sultana Turque
(19,2mg/kg) et absente dans d’autres variétés de raisins séchés au soleil d’origine Argentine
et Californie (Karadeniz et al., 2000; Kelebek et al., 2013; Fabani et al., 2017).

La teneur en catéchine a été supéricure a d’autres flavan-3-o0ls pour les raisins séchés de deux
variétés (Cardinal et Sabel). Ceci est en accord avec les résultats de Fabani et al. (2017),
ayant étudié 4 variétés (rouges et blanches) de raisins d’Argentine séchés au soleil (Arizul,

Sultanina, Flame et Superior).

La teneur totale des flavan-3-ols a été nettement plus élevée (p<0,05) dans les raisins séchés
Var. Sabel comparativement a la variété Cardinal (58,28 vs 26,8832mg Eq.CT/100g ps). Ce
constat est cohérent avec les résultats de Fabani et al. (2017) ayant rapporté que le raisin
séché au soleil (variété blanche Arizul) contenant une teneur totale de flavan-3-ols supérieure
a celles des variétés noires (Superior et Flame) 173 vs 15 et 84mg Eq.CT/100g ps). Cette
différence a été expliquée par Moreno et al. (2008) et Mencarelli et al. (2010) par le fait que
les baies de raisins pourraient avoir un comportement différent vis-a-vis de la déshydratation

post-récolte, ou le génotype affecte leur contenu en composés phénoliques différemment.

2.2.2.3. Flavonols

Les raisins séchés (Var. Cardinal et Var. Sabel) ont présenté le méme profil de flavonols
initialement présents a 1’¢état frais, mais avec une variabilité des teneurs (Tableau 14).

Les raisins sechés Var. Cardinal ont présenté 4 flavonols dont 1’ordre de dominance est:
quercétine-3-O-glucuronide,  kaempférol-3-O-glucoside, isorhamnétine-3-glucoside et
guercétine-3-O-rutinoside, tandis que, les raisins de la variété Sabel ont révélé 3 flavonols

dont I’ordre de dominance est: quercétine-3-O-glucuronide, quercétiene-3-rhamnoside et
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quercétine-3-O-rutinoside. Ce profil de flavonols individuels est conforme au profil de divers
raisins séchés rapporté par plusieurs auteurs (Karadeniz et al., 2000; Meng et al., 2011,
Kelebek et al., 2013; Fabani et al., 2017).

Il s’est avéré que la quercétine-3-O-glucuronide a été le flavonol majeur dans les raisins
séchés des deux variétés (Cardinal et Sabel) avec des teneurs variant de 3,35+0,18 et
2,251£0,51mg Eq.QE/100g ps, respectivement. Des rapports precédents (Parker et al., 2007 et
Fabani et al., 2017) ont indiqué que le flavonol majeur des raisins sechés au soleil est la
quercétine-3-O-glucoside.

Par contre, les teneurs en quercétine-3-O-rutinoside dans les échantillons de raisins séches
analysés ont été plus ou moins faibles et variant de 0,36+0,07mg Eq.QE/100g ps (Var. Sabel)
a 0,48+0,04mg Eq.QE/100g ps (Var. Cardinal). Nos résultats concordent avec ceux de
Kelebek et al. (2013) ayant mentionné des faibles niveaux de rutine variant de 0,46mg/kg
(variété blanche Hatun parmagi) a 2,70 mg/kg (variété rouge Besni karasi).

Breksa et al. (2010) a leur tour ont constaté que la concentration de rutine dans les raisins secs

varie de I’indétectable a 900ug/g ps.

Les deux flavonols : kaempférol-3-O-glucoside et quercétine-3-rhamnoside ont été détectés,
dans les raisins frais, le premier dans la variété Cardinal et le deuxiéme dans la variété Sabel.
Leur détection a été de méme pour les raisins séchés sauf que leurs concentrations ont été

variables.

Mis a part la différence qualitative entre les deux variétés de raisins séchés (Cardinal et
Sabel), aucune différence quantitative n’a été significative en termes de flavonols individuels.
Toutefois, Fabani et al. (2017) ont enregistrée des différences significatives en termes de
quantités de certains flavonols tels que la quercétine et ses hétérosides dans différentes
variétés de raisins secs rouges et blancs. Ces différences ont été justifiées par le fait que les
quantités de tels composés dans le raisin dépendent du cépage, de son état hydrique ainsi que

de son exposition au soleil (Price et al., 1995 et Soleas et al., 1997).
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2.2.2.4. Anthocyanes

L’analyse des chromatogrammes a 520nm n’a révélé aucun pic correspondant aux
anthocyanes préalablement détectées dans les échantillons de la variété Cardinal fraiche. En
se reférant aux résultats des analyses spectrophotométriques (Tableau 13), une teneur trés
faible en AMT a été enregistrée dans les raisins séchés (Var. Cardinal) (0,8+0,07mg
Eq.C3G/100g ps). La non détection d’anthocyanes individuelles par HPLC semble étre
logique. En se référant a la bibliographie, nos résultats sont en accord avec ceux rapportés par
Coklar et Akbulut (2017), ayant montré que les anthocyanes de la variété de raisins noirs

Eksikara ont été fortement réduites voir perdues aprés séchage au soleil et a I’étuve.

En effet, bien que les recherches sur I’impact du séchage sur les composés phénoliques soient
réalisées sur plusieurs varietés de raisins rouges et noires dont les raisins de Californie séchés
au soleil (Karadeniz et al., 2000), les variétés noires Cabernet Sauvignon et Merlot (Panceri
et al., 2013) et les variétés rouges Superior et Flame (Fabani et al., 2017), le profil en
anthocyanes reste moins illustré pour les raisins séchés par rapport aux raisins frais, pour
lesquels il a été bien détaillé. La réduction de la teneur en anthocyanes peut étre probablement
expliquée par diminution accrue de leur concentration en ou leur perte totale sous I’effet du
séchage, qui les rend non détectables. En effet, Marquez et al. (2013) ont signalé que le
processus du séchage des fruits implique une situation de stress induisant des changements
significatifs dans leur métabolisme, ayant pour résultats 1’activation de certaines enzymes qui
peuvent mener a la formation des composés de condensation de l'anthocyane avec les

favanols qui ne seront plus détectés a 520nm

2.2.3. Profil phénolique de confitures traditionnelles

Pour les deux confitures traditionnelles préparées séparément a partir de raisins des variétés
Cardinal et Sabel, le nombre de composés phénoliques détectés et quantifiés a été de 1’ordre
de 9, pour chaque confiture (Tableau 14).

2.2.3.1. Acides phénoliques

Trois acides phénoliques ont été détectés et quantifiés dans les confitures de raisins (Var.
Cardinal et Var Sabel), dont 1’ordre de dominance commun est: 1’acide protocatéchique-O-
hexoside, 1’acide gallique hexose et 1’acide caftarique. Ces acides ont été originellement
présents dans les deux variétés de raisins frais étudiées (a I’exception de I’acide

protocatéchique pour la variété Cardinal). Plusieurs auteurs, ayant étudié des confitures
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d’autres fruits, ont signalé que le profil en acides phénoliques était identique a celui des fruits

crus (Guarcia-Viguera et al., 1994; Dragovic-Uzelac et al., 2005; Begic-Akagic et al., 2013).

Toutefois, Wang et al. (2020) ont rapporté que certains acides phénoliques de la betterave
crue dont I’acide gallique, I’acide chlorogénique et I’acide cinnamique ont été presque
absents dans la confiture, ce qui est de méme pour certains acides phénoliques des raisins
frais (Var. Cardinal et Var. Sabel).

L’ANOVA a révélé une différence significative (p<0,05), en terme de quantité des trois
acides phénoliques des deux confitures avec une teneur totale élevée dans la confiture de

raisins Var. Cardinal comparativement a celle de raisins Var. Sabel.

Ces résultats concordent avec ceux rapportés par Beara et al. (2018) qui ont observé que les
acides phénoliques ont été plus abondants dans certains coproduis de raisins tels que les jus

et vins de raisins rouges.

De plus, ces variations peuvent étre expliquées par les teneurs initiales de ces acides
phénoliques qui ont été élevees dans la variété Cardinal (cas de I’acide gallique hexose et
I’acide caftarique) a I’exception de D’acide protocatéchique-O-hexoside qui a été
probablement néoformé dans la confiture de raisins Var. Cardinal avec une concentration

plus élevée par rapport a d’autres acides phénoliques des deux confitures.

2.2.3.2. Flavan-3-ols et dérives

Deux flavan-3-ols monomeéres et un dérivé condensé (dimére monogallate) ont été détectés
dans les confitures de raisins (Var. Cardinal et Var. Sabel). L’ordre de dominance dans la
confiture de raisins Var. Sabel est: I’isomere (II) de dimére gallate (épi)-catéchine-
(épi)catechine gallate > I’isomere (I) de 1’épicatéchine mono-gallate > 1’isomére (II) de
I’épicatéchine gallate. Pour la confiture de la variété Cardinal I’ordre de dominance est est :
I’isomére (I1) de dimer gallate (épi)-catéchine-(épi)-catéchine gallate > I’isomére (I) de
1’épicatechine gallate. Ces diméres mono-galloylés ont été identiques a ceux détectés dans les
raisins frais (Var. Cardinal et Var. Sabel) avec des différences dans la quantité. Ces
différences peuvent dépendre de plusieurs facteurs dont le critere variétal, les conditions
géographiques et climatiques, la fertilisation, le sol, les pratiques culturales et le degré de
maturité, qui influencent tous la teneur en polyphénols (Godevac et al., 2010).

Ces formes monomere et oligomére des flavan-3-ols font partie de la classe des polyphénols

la plus abondante dans les couches hypodermiques de la pellicule et dans le parenchyme des
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pépins de raisins (Di Lecce et al., 2014). Vu que les deux confitures traditionnelles de raisins
ont eté débarrassées de pellicules et de péepins, la présence de ces flavan-3-ols et dérives est

une preuve de leur extraction et diffusion au cours de la cuisson.

De plus, ces flavan-3-ols et procyanidines sont considérés comme de puissants antioxydants
(Zhu et al., 2015) et de puissants inhibiteurs de I'oxydation du mauvais cholestérol (Teissedre
et al.,, 1996), et de l'agrégation plaquettaire (Ruf et al., 1995). D’autre part, ils sont
responsables des propriétés organoleptiques (flaveur) des produits dérivés de raisins, ce qui a
été signalé par McRae et Kennedy (2011) dans leur étude sur le vin. Ces auteurs ont montré
que les changements de certains paramétres dont le pH, la concentration en sucre, la
concentration d'acétaldéhyde disponible, la viscosité et la présence d'autres composés
interagissant avec les procyanidines tels que les protéines résiduelles et les polysaccharides de

raisins peuvent affecter la perception de I'astringence et de I'amertume du vin.

2.2.3.3. Flavonols

La somme des flavonols a été de 1’ordre de 4 pour la confiture a base de la variété Cardinal et
de ’ordre de 3 uniquement pour la confiture a base de la variété Sabel. La quercétine-3-O-
glucuronide demeure le flavonol commun et le plus abondant dans les deux confitures, suivi
du kaempférol-3-O-glucoside, de I’isorhamnétine-3-glucoside et de la rutine pour la confiture
de raisins Var. Cardinal; la quercétine-3-rhamnoside et de la rutine pour la confiture Var.
Sabel. Ces flavonols ont été identiques a ceux des raisins frais, mais la différence réside dans

leurs concentrations.

Un profil similaire en flavonols (hétérosides de quercétine et kaempférol) a été rapporté par
Dutra et al. (2020) pour les jus de raisins entiers, concentrés et reconstitués, avec des

concentrations variables.

Comparativement aux confitures d’autres fruits, les flavonols de la confiture d'abricots ont été
similaires a ceux des abricots crus et a leur purée, mais ils ont été évidemment presents en

plus faibles quantités (Dragovic-uzelac et al., 2005).

A T’exception de différences qualitatives entre les deux confitures de raisins (Var. Cardinal et
Var. Sabel) résidant dans la présence du kaempférol-3-O-glucoside et de 1’isorhamnétine-3-
glucoside dans la confiture de raisins Var. Cardinal uniquement et de la quercétine-3-
rhamnoside dans la confiture de raisins Var. Sabel, ’ANOVA n’a révélé aucune différence

significative en termes de quantités.
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2.2.3.4. Anthocyanes

Aucune anthocyane n’a été détectée a 520nm dans les échantillons de confitures de raisins
rouges Var. Cardinal. Ce résultat a été précédemment confirmé par la faible teneur en AMT
enregistrée dans la confiture de raisins rouges Var.Cardinal (1,8+0,4mg Eq.C3G/100g ps). Il
semble que les anthocyanes individuelles ont été soit perdues, soit condensées a d’autres
composés phénoliques, soit présentes a des concentrations tellement infimes qu’elles ne

soient détectées ou quantifiées.

Dans I’étude de Capanoglu et al. (2013) sur le concentré de jus de raisins, il a été signalé qu’a
I’exception des anthocyanes: delphinidine-3-glucoside, cyanidine-3-glucoside, péonidine-3-
glucoside et malvidine-3-glucoside ayant été présentes a des concentrations plus ou moins
faibles (0,5 a 5,5mg Eq.C3G/100g ps), la majorité des anthocyanes initialement détectées

dans les raisins frais, ont été non détectables dans le concentré final du jus de raisins.

De plus, il est a signaler que 1’absence des anthocyanes dans la confiture de raisinS Var.
Cardinal peut étre probablement expliquée par la variabilité de leur stabilité qui est
étroitement liée aux ingrédients et au pH de la confiture. D’ailleurs, Martinsen et al. (2020)
ont rapporté que la stabilité des anthocyanes de la confiture de fraise, ayant un pH supérieur a
3, a été diminuée par rapport a celle de la confiture de fraises ayant un pH plus bas (pH 2,98).

2.4. Etude de l’effet du séchage traditionnel sur les teneurs et le profil en composés
phénoliques de raisins
2.4.1. Effet sur les teneurs en polyphénols totaux, flavonoides totaux et anthocyanes

monomeres totales

Les résultats montrant I’effet de séchage traditionnel sur les teneurs en PT, FT, et AMT sont

présentés dans la figure 31.
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Figure 31. Pourcentage de variation des teneurs en PT, FT et AMT apres séchage des deux
variétés de raisins (Cardinal et Sabel)

Les résultats représentés dans la figure 31 montrent que le séchage traditionnel a affecté
négativement les teneurs en polyphénols totaux des variétés de raisins (Sabel et Cardinal) et a

conduit a des pertes oscillant de 66 a 67% pour les deux variétés, respectivement.

Les deux variétés de raisins Sabel et Cardinal ont présenté également des teneurs en
flavonoides réduites de 52 a 68%, respectivement sous 1’effet du séchage solaire. Le plus
grand pourcentage de pertes en composés phénoliques (99%) a été enregistré pour les
anthocyanes monomeres totales de la variété Cardinal. Nos résultats concordent avec ceux de
Panceri et al. (2013); Benlloch-Tinoco et al. (2015) et Coklar et Akbulut (2017) ayant signalé
des réductions dans les teneurs en composés phénoliques totaux apres séchage au soleil et/ou
a I’air chaud de différentes variétés de raisins dont Cabernet Sauvignon et Merlot, Thompson

Seedless et Eksikara, respectivement.

Ces pertes significatives en polyphénols totaux, apres séchage traditionnel des raisins (Var.
Cardinal et Var. Sabel), peuvent étre dues a la degradation thermique de ces composés et/ou
la dégradation enzymatique, d’une part et/ou a leur participation dans les réactions de
condensation et de polymérisation, d’autre part (Del Caro et al., 2004; Williamson et Carughi,
2010; Figueiredo-Gonzalez et al., 2013 et Adiletta et al., 2016).

Quant aux flavonoides, il a été signalé dans la littérature que les flavonols, les flavones, les

flavanones, les flavanols et les anthocyanes présents dans les fruits et Iégumes, pourraient étre
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affectés négativement par le séchage. Des pertes de I’ordre de 8 a 99% ont été enregistrées
pour divers fruits et légumes étudiées par plusieurs auteurs (Joshi et al., 2011; Miletic et al.,
2013; Kamiloglu et al., 2014a; Wojdylo et al., 2014; Kamiloglu et Capanoglu., 2015).

A titre de comparaison, des pertes de 66% de flavonols ont été rapportées dans les sous-
produits de vinification (pellicules de raisins) Var. BRS Violeta qui ont été déshydratés par
séchage conventionnel (Barcia et al., 2015). Ces pertes ont été expliquees par le fait que les
flavonols présents dans les échantillons de raisins sont susceptibles a de fortes dégradations

lorsqu'ils sont exposés a des températures de séchage élevées (supérieures ou égales a 50°C).

Concernant les anthocyanes monomeéres localisées majoritairement dans la pellicule, elles
sont plus sensibles a aux expositions lumineuse et thermale durant le séchage traditionnel, du
fait qu’elles ne sont plus bien préservées de I'oxydation, dans leur vacuoles intactes, comme
elles sont a 1’état frais. En fait, les conditions du séchage sont capables d’étre a 1’origine
d’importantes destructions de la membrane des tissus, ce qui conduit a Il'exposition des
composés phénoliques a l'oxygene et aux enzymes d'oxydation et donc a leur dégradation

et/ou transformation (Bennett et al., 2011).

Quant aux réactions enzymatiques, bien que les grappes de raisins (Var. Cardinal et Var.
Sabel) aient subit un blanchiment a 1’eau bouillante salée avant leur exposition directe au
soleil, afin de limiter les pertes en composés phénoliques par I’inactivation des enzymes
oxydantes (polyphénol oxydase: PPO et peroxydase: POD), ces derniéres ne pourraient pas
étre inactivées totalement. En effet, Benlloch Tinoco et al. (2015) ont signalé que malgré la
POD et la PPO ont été inactivées par un blanchiment jusqu’a 70,8 et 86,7%, respectivement,
I'activité de I'enzyme POD restait critique dans les raisins et cette enzyme a présenté la plus
grande résistance thermique. A son tour, la PPO extraite de raisin (Var. Emir) a nécessité un
blanchiment durant 4,9 minutes pour une réduction de 90 % de son activité initiale (Unal et
Sener, 2006).

En effet, le temps nécessaire pour inactiver les enzymes d’oxydation (PPO) dépend non
seulement du blanchiment et des conditions du séchage, mais également du cépage, du stade
de maturation, de la composition et de I'épaisseur des pellicules de raisins (Bai et al., 2013).

En paralléle, la diminution des composés phénoliques peut également étre liée a des réactions
de brunissement non enzymatiques telles que les réactions de Maillard qui se produisent

lentement, provoquant le brunissement des raisins secs (Frank et al., 2005).
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Toutefois, il est a signaler que nos résultats contredisent la probabilité du gain en composés
phénoliques totaux apres sechage, signalée par Carranza-Concha et al. (2012) ayant étudié le
séchage par micro-onde et par air chaud des variétés Imperial seedless, Thompson seedless; et
Fabani et al. (2017) ayant traité le séchage solaire des variétés blanches (Arizul et Sultanina)
et rouges (Superior et Flame). Cette augmentation des teneurs en polyphénols totaux
enregistrée par ces auteurs peut étre probablement liée aux conditions de séchage et aux

prétraitements appliqués.

En fait, contrairement au séchage au soleil lent, ou les raisins pourraient étre exposés a une
oxydation avancée, le séchage des raisins a I’air chaud (60°C) aurait pu protéger la teneur en

polyphénols contre la dégradation oxydative prolongée (Coklar et Akbulut, 2017).

D’autre part, Qin et al. (2020) ont signalé que la teneur en composes phénoliques des raisins
secs diminue avec l'augmentation de I'intensité lumineuse. Cela peut également étre la raison
des teneurs les plus élevées en divers composés phénoliques enregistrées pour les raisins

séchés dans des chambres de séchage, ou l'intensité lumineuse est minime.

De plus, l'augmentation de la teneur en flavonoides totaux a la suite du séchage a été
expliquee par Capanoglu (2014) par la dégradation des parois cellulaires et/ou la libération de
la séquestration, qui peut également aboutir a une plus grande extractibilité des composés

phénoliques.

Concernant le prétraitement précédant le séchage, Carranza-Concha et al. (2012) ont signalé
que le prétraitement des raisins frais avec du NaOH pourrait faciliter 1’extraction et étre a

I’origine des teneurs élevées en PT et FT.

A cOté des prétraitements appliqués avant le séchage, et pouvant étre a 1’origine de
I’augmentation de certains composés phénoliques, 1’ajout des additifs tels que la
maltodextrine, considérée comme un agent protecteur contre la dégradation de ces composés
a eté également a 1’origine des concentrations élevées en anthocyanes lors du séchage et/ou

stockage aprés déshydratation du jus de raisins en poudre (De Carvalho Tavares et al., 2019).
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2.4.2. Effet sur le profil en composés phéenoliques
Les résultats montrant I’effet du séchage traditionnel sur le profil en acides phénoligues,

flavan-3-ols et flavonols, anthocyanes sont présentes dans la figure 32.
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Figure 32. Pourcentage de variation en profil des acides phénoliques (AP), flavan-3-ols et

dérivés (FVAL-D), flavonols (FVOL) et anthocyanes (ATC) aprées séchage des raisins

2.4.2.1. Effet sur le profil en acides phénoliques

Parmi les composés phénoliques, les acides phénoliques ont suscité un intérét considérable
durant ces derniéres années en raison de leurs bienfaits potentiels pour la santé, notamment
antioxydants,  antibactériens, antivirales, anticancéreuses, anti-inflammatoires et
vasodilatatrices (Babbar et al., 2015). Les résultats de la figure 32 présentent le pourcentage
de variation de profil des acides phénoliques. Il est a constater qu’en termes de la somme
totale des acides phénoliques des raisins séchés par rapport a leurs raisins frais, un effet
positif du séchage a été constaté sur la concentration des acides phénoliques avec une
augmentation de cette derniere de 45,17 et 161,36%, pour les raisins séchés Var. Sabel et

Var.Cardinal, respectivement.

Cette augmentation dans la somme des concentrations des acides phénoliques individuels est
due a ’augmentation remarquable de la concentration de certains acides hydroxybenzoiques
dont I’acide gallique hexose. La teneur de 1’acide gallique hexose apres séchage a dépassé 65
fois et environ 10 fois sa teneur initiale pour les raisins Var. Cardinal et Var. Sabel,
respectivement. D’autre part, ’acide protocatéchique-O-hexoside a été probablement

néoformé dans les raisins séchés Var. Cardinal, avec une teneur de 18,9mg Eq.AG/100g ps,
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tandis que sa teneur a dépassé d’environ 10 fois sa teneur initiale dans le raisin séché Var.
Sabel.

Ces résultats sont cohérents avec ceux publiés par Fabani et al. (2017) ayant étudié la
production de raisins séchés a partir des cultivars blancs (Arizul, Sultanina et Supérieur) et

rouge (Flamme).

Plusieurs auteurs dont Capanoglu et al. (2013); Peinado et al. (2013); Fabani et al. (2017) ont
lié cette augmentation de la concentration des acides phénoliques individuels au cours du

séchage a I'effet de la concentration (par la perte de la teneur en eau) et/ou I’effet du cultivar.

Selon Jing et al. (2010), les températures élevées peuvent conduire a la dissociation des

formes conjuguées en composés d'acides phénoliques libres.

En effet, Karadeniz et al. (2000) et Parker et al. (2007) ont évoqué qu’aprés séchage, de
nouveaux composes tels que l'acide 2-S-glutathionylcaftarique et d'autres acides cinnamiques

oxydés, ainsi que l'acide protocatéchique, se sont révélés dans les raisins trempes et séchés.

Toutefois, Kamiloglu et al., (2016) ont signalé que bien qu'il soit peu probable que les acides
phénoliques seront néoformés pendant les processus du séchage, des explications de ce
phénomeéne pourraient étre trouvées dans I'extractibilité améliorée de ces composés,

conduisant & une détection améliorée des composés antioxydants.

Quant aux acides hydroxycinammiques, dont 1’acide caftarique, une réduction de 1’ordre de
64,21 et 67% a été enregistrée aprés séchage des raisins de deux variétés Cardinal et Sabel
respectivement. En effet, nos résultats sont similaires a ceux de plusieurs travaux ayant
signalé que les methodes de séchage conventionnelles dont le séchage solaire conduisent a
des pertes considérables en composé€s phénoliques totaux et/ou individuels dont 1’acide

gallique, 1’acide fertarique, 1’acide caftarique (Fabani et al., 2017).

Par ailleurs, Serratosa et al. (2011) ont interprété la diminution de certains esters
hydroxycinnamiques, dont les acides caftarique et fertarique au cours du processus de
séchage des raisins Var. Merlot, par le fait que les esters sont des substrats trés appropriés
pour les polyphénol oxydases.
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2.4.2.2. Effet sur le profil en flavonoides
A Dinstar de la figure 32, il ressort que le séchage au soleil traditionnel a exercé un effet
négatif en réduisant les concentrations des flavan-3-ols et des oligoméres dérivés de 1’ordre

de 62% et 84%, pour les raisins sechés Var. Sabel et Var. Cardinal, respectivement.

Comparativement a nos résultats, la catéchine et 1’épicatéchine des autres fruits dont le jujube
et les figues semblent étre également affectées négativement par le séchage solaire (Gao et
al., 2012; Kamiloglu et Capanoglu, 2015).

Les flavonols, a leur tour, ont été réduits de 46% et 84%, respectivement. Ces résultats sont
cohérents avec ceux de Karadeniz et al. (2000), ayant montré que la réduction des flavonoides
pourrait étre liée a la dégradation de flavanols pendant le séchage au soleil. Par contre la
différence de comportement des flavonols vis-a-vis du séchage, peut étre dépendante du
cépage consideré (Yilmaz et Toledo, 2004). A cet égard, nos résultats sont conformes a ceux
publiés par Williamson et Caroughi (2010) et Kelebek et al. (2013) ayant attribué la
dégradation probable des flavan-3-ols et leurs dimeres et oligomeéres aux limites des méthodes
d'extraction et d'analyse utilisées pour détecter ces derniers. Similairement, Donovan et al.
(1998) et Piga et al. (2003) ont rapporté que le séchage des prunes a dégradé

significativement les flavane-3-ols et a conduit a une destruction complete des flavonols.

Des différences intra et inter variétales dans le comportement des flavonoides individuels vis-
a-vis du séchage solaires ont été remarquées. Ces différences peuvent étre expliquées par le
niveau de I'exposition a la lumiére qui peut affecter la teneur en flavonoides.

Bien que I'état des aliments soit le facteur clé déterminant la degradation des flavonoides ou la
stimulation de leur biosynthése (Panagopoulou et al., 2019), plusieurs facteurs semblent
influencer la photodégradation, lors de 1’exposition au soleil notamment I'énergie lumineuse,
le pH, la structure et la concentration initiale de ces composeés (Patras et al., 2010; loannou et
al., 2012).

Quant a l'effet du séchage solaire traditionnel sur les anthocyanes individuelles, des pertes
significatives (jusqu'a 100%) ont été enregistrées pour toutes les anthocyanes préalablement
détectées dans les extraits de raisins rouges frais Var. Cardinal. Ceci a confirmé la sensibilité
des anthocyanes au séchage solaire réalisé a des températures de la période estivale (40-49°C)

pendant 3 semaines.
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Ces résultats sont en accord avec ceux rapportés par Mencarelli et al. (2010) qui ont trouve
une diminution des anthocyanes aprés déshydratation des raisins Var. Aleatico a 30°C. En
revanche, Coklar et Akbulut (2017) ont montré une dégradation considérable des anthocyanes
apres séchage au soleil du cépage noir Eksikara.

En effet, les anthocyanes des raisins Var. Cardinal sont localisées majoritairement au niveau
de la pellicule ce qui les rend plus exposées a lumiere et aux radiations solaires durant le
séchage solaire qui s’effectuait lentement, en conduisant a leur forte dégradation, vu leur

thermolabilité et leur sensibilité a la lumiére.

Des études sur les anthocyanes extraites a partir des raisins de Vitis vinifera L. (Var.
Granache Noir) et de Vitis labrusca L. (Var. Isabel) ont révélé qu’elles ont subi des pertes
importantes dues a l'exposition a la lumiere par rapport a ceux qui ont été a I’abri de la
lumiére (Sarni-Manchado et al., 1996; Bordignon-Luiz et al., 2007).

2.5. Etude de l’effet de la préparation traditionnelle de confiture sur les teneurs et le

profil en composés phénoliques de raisins

2.5.1. Effet sur les teneurs en polyphénols totaux, flavonoides totaux et anthocyanes
monomeéres totales

Les résultats illustrant les pourcentages de variation des teneurs en polyphénols totaux,
flavonoides totaux et anthocyanes monomeéres totales pendant le procédé traditionnel de

confiture de raisins (Var. Cardinal et Var. Sabel) sont présentés dans la figure 33.
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Figue 33. Pourcentage de variation des teneurs en composés phénoliques (PT, FT et AMT)

pendant la préparation traditionnelle des confitures de raisins
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Il est a signaler que les marcs des confitures constitués de pellicules et pépins des raisins ont
été pris en compte dans les analyses spectrophotométriques. La raison de leur prise en
considération est qu’ils pourraient donner une idée sur les teneurs en composés phénoliques
retenus a leur niveau. En effet, bien que ces marcs soient écartés dans la plupart des cas ou les
baies de raisins cuites seront broyeées et filtrées, ils peuvent étre en certains cas consommes

(cas de confitures constituées par de baies cuites completes.

Il est nettement clair d’apres la figure 33, que le procédé traditionnel de préparation de
confiture a entrainé une réduction trés considérable des teneurs de composés phénoliques (PT,
FT, et AMT) pour les deux variétés de raisins étudiées. Des réductions similaires des teneurs
en polyphénols totaux supérieures a 70% ont été enregistrées pour les confitures (pulpes
cuites pressées) Var. Cardinal et Var. Sabel; tandis que ces réductions ont été faibles (39% :
MCR et 46% MCB) dans la partie constituée des pellicules et pépins des deux variétés de

raisins.

Il est a rappeler que, mise a part les travaux de Rababah et al. (2012) et Rababah et Brewer
(2015), il n’y a pas suffisamment de données en littérature concernant I'effet du procédé
confiture sur les teneurs en polyphénols, flavonoides, et anthocyanes totales de la confiture
des raisins (Vitis vinifera L.). Comparativement aux résultats de Rababah et Brewer (2015), nos
résultats semblent étre similaires en ce qui concerne la diminution des teneurs en composés
phénoliques aprés préparation de confiture, sauf que les taux de variation en ces composés
dans nos échantillons restent supérieurs a ceux enregistrés par ces chercheurs (70% vs 27%).
Dans le méme sens, la transformation des raisins Var. Concord ou Fox grape (Vitis labrusca)

en confiture a conduit a 40% des pertes en polyphénols totaux (Pop et al., 2015).

En addition, Kim et Padilla-zakour (2004) ont également trouvé des réductions en
polyphénols totaux de 9% pour la confiture de cerise (Var. Balaton) et de 27% pour la
confiture de prune (BY 8158.50); tandis que pour les confitures de framboise (Var. Prelude),
de cerise (Var. Northstar) et de prune (Var. Methley), les teneurs en polyphénols totaux ont
été similaires par rapport a leurs homologues frais, donc aucun changement significatif de

concentration dii au procédé¢ confiture n’a été enregistré.

Quant aux flavonoides totaux, ces derniers ont diminué sous I’effet du procede “confiture
traditionnelle™ pour les deux variétés (Sabel et Cardinal) avec des variations variant de 49% a
61%, respectivement. Pour les marcs des deux confitures, les pertes en flavonoides totaux ont
été plus ou moins faibles (33%: MCB et 41%: MCR).
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Une différence significative entre les pourcentages de variation en flavonoides totaux des
deux confitures des raisins Var. Cardinal et Var. Sabel (61% vs 49%) a été enregistrée. Cette
différence pourrait étre liée a la qualité des deux variétés de raisins frais au début de la
transformation. Par conséquent, il est essentiel de comprendre comment la maturité a la
récolte, les méthodes de récolte et les procédures de traitement apres récolte influencent la
qualité et son maintien dans les fruits frais entre la récolte et le début du processus (Kitinoja
et Kader, 2015).

Comparativement a leurs raisins frais, il semble que les marcs des deux confitures ont retenu
un niveau considérable en flavonoides totaux, d’ou le niveau faible de leurs pourcentages de
variation apres préparation traditionnelle de confitures. Ces résultats sont cohérents avec ceux
de Van Der Sluis et al. (2002) ayant noté des teneurs réduites en flavonoides dans le jus de
pommes ont été réduites a cause du pressage dans lequel la plupart des flavonoides ont été

retenus dans le marc.

Quant aux anthocyanes totales, le procédé traditionnel de préparation de confiture a entrainé
des réductions (voir perte) remarquables de I’ordre de 98% et 96 % pour la confiture et le

marc (MCR), respectivement.

Il est rapporté en littérature que les traitements thermiques (domestiques et industriels) et non
thermiques dégradent le niveau de composés phytochimiques dans les produits alimentaires
transformés. En effet, les opérations de transformation des aliments ont une influence majeure
sur la stabilité des composés phytochimiques et endommagent souvent les polyphénols
contenus dans les fruits et Iégumes et leurs produits (Copur et Tamer, 2014).

En effet, les traitements thermiques conventionnels (blanchiment, cuisson, cuisson a la
vapeur, etc.) sont largement considérés comme principale cause de dégradation de niveau de
composés phytochimiques dans les produits alimentaires transformés (Tiwari et Cummins
2013). Au cours de procédés de transformation des fruits et légumes, plusieurs types de
réactions oxydatives peuvent se produire dans lesquelles des électrons sont retirés des
atomes/molécules, conduisant a la formation d'une forme oxydée. Ces réactions provoquent
un brunissement, une perte ou des changements au niveau des composés phénoliques ou
autres et une perte de valeur nutritionnelle (Dziezak, 1986). L'oxygéne aussi peut jouer un
réle majeur dans la dégradation des flavonoides au cours des différentes étapes des procédés.
La présence d'oxygéne peut accélérer la dégradation soit par un mécanisme oxydatif direct

et/ou par I'action d'enzymes oxydantes. Pour cette raison, la degradation des flavonoides est
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une combinaison de plusieurs mécanismes dépendants des conditions opératoires et de la

matrice alimentaire (loannou et al. 2012).

Dans le méme axe de recherche, Rababah et al. (2012) ont signalé que les anthocyanes
peuvent étre altérées lors de la cuisson de la confiture en raison de la réduction des structures
cellulaires, perturbées pendant la transformation des fruits d’ou les fruits deviennent plus
susceptibles a I'oxydation non enzymatique. Ces mémes auteurs ont signalé que le taux de
dégradation des anthocyanes était significativement plus faible a pH 3,0. En effet, I'nydrolyse
de la liaison glycoside est connue pour étre la premiére étape de la dégradation des
anthocyanes, et ce mécanisme proposé pourrait étre dd aux températures élevées pendant la
cuisson de la confiture qui déplacent I'équilibre des anthocyanes vers les chalcones incolores,
qui sont instables et dégradables via des réactions d'oxydation lors de la cuisson produisant
des composés bruns ou des pigments a haut poids moléculaire (Collin et Crouzet, 2011). Il est
a signaler que la réduction des anthocyanes pourrait étre due aux sels de flavylium qui ne sont
stables que dans des conditions trés acides d’une part, et/ou au taux élevé des solides solubles

qui peut augmenter la dégradation des anthocyanes (piffaut et al., 1994).

Toutefois, la diminution des teneurs en polyphénols, flavonoides et anthocyanes totales dans
les confitures de raisins étudiées ne peut étre totalement interprétée uniquement par 1’effet
négatif de la température de la cuisson. Dans ce contexte, Laleh et al. (2006) ont rapporté que
les composés phénoliques dans les fruits et les confitures sont affectés par I’association ou

non de plusieurs facteurs dont la lumiére, le pH, les ingrédients et la température.

2.5.2. Effet sur le profil en composés phénoliques
L’effet de la préparation traditionnelle de confiture a partir des raisins de deux variétés

(Cardinal et Sabel), exprimé en pourcentage de variation, est présenté dans la figure 34.
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Figure 34. Pourcentage de variation du profil en acides phénoliques (AP), flavan-3-ols et
dérivés (FVAL-D), flavonols (FVOL) et anthocyanes (ATC) des confitures traditionnelles

de raisins

2.5.2.1. Effet sur le profil en acides phénoliques

Selon la figure 34, la transformation traditionnelle des raisins (Var. Sabel et Var. Cardinal) en
confiture a conduit a des augmentations significatives (p<0,05) de la teneur en la somme des
acide phénoliques (657 a 953%, respectivement). Ce constat est le résultat de I’augmentation
des concentrations de 1’acide gallique-hexose de 1’ordre de 125 et 258 fois dans les confitures
des raisins Var. Sabel et Var. Cardinal, respectivement; et de 1’acide protocatéchique-O-
hexoside qui a été 48 fois supérieur & sa teneur initiale dans les raisins Var. Sabel et de son
apparition a une concentration élevée (80,59+7,62mg Eq.AG/100g ps) dans la confiture de

raisin Var. Cardinal.

Par rapport a la bibliographie, Kamiloglu et al. (2015) ont enregistré une diminution de la
concentration en acides phénoliques (49,5 a 96,7%) lors de la transformation des carottes
noires en confitures et marmelades. Ces différences peuvent étre expliquées par le fait que les
confitures aient été préparées selon différents procédés. En effet, le niveau de pertes d'acides
phénoliques peut dépendre aussi des ingrédients. Les mémes auteurs ont signalé que les
marmelades préparées avec des quantités en sucre relativement élevées contenaient les
teneurs les plus élevées en acides phénoliques individuels (a I'exception de I'acide caféique).
Par contre, ces résultats sont en désaccord avec ceux d’Amakura et al. (2000), qui ont

rapporté que la transformation de baies de fruits telles que la framboise et la fraise n’a montré

101



Volet 3. Effet des procédés traditionnels (séchage au soleil et préparation de confiture) sur les
teneurs et le profil en composés phénoliques de raisins

aucun changement appréciable en termes d’acides phénoliques individuels lors de I'évaluation
par HPLC.

L’élévation de la concentration de 1’acide gallique hexose et I’acide protocatéchique-O
hexoside peut étre probablement liée & la température élevee favorisant la dissociation des
formes conjuguées en composés d'acides phénoliques libres, ou a 1’amélioration de leur

extractibilité (Parker et al., 2007).

Quant aux esters cinnamiques dont 1’acide caftarique considéré comme substrat préféré pour
la PPO (Serratosa et al., 2011), ce dernier n’a montré aucun changement significatif apreés la
cuisson des deux confitures. Cette stabilité de 1’acide caftarique peut étre probablement

expliquée par le fait qu’il n’a pas été totalement dégradé par la PPO.

2.5.2.2. Effet sur le profil en flavonoides

Selo la figure 34, a I’exception de la somme des flavonols dans la confiture de raisins Var.
Sabel qui a été légerement augmentée par rapport a leur somme dans les raisins frais (7,19 vs
6,23mg Eq.QE/100g ps), des pertes considérables de la somme des flavan-3-ols variant de 94
a 96% pour les confitures des raisins Var. Sabel et Var. Cardinal, respectivement et 78% de

la somme des flavonols pour la confiture de raisins Var. Cardinal.

Des pertes significatives (p<0,05) de 1’ordre de 100% ont été enregistrées pour la catéchine et
1’épicatéchine ainsi que les procyanidines dimeres dans les confitures des raisins Var. Sabel et
Var. Cardinal. En effet, les flavan-3-ols et les procyanidines des raisins sont localisés
essentiellement dans les pépins et la pellicule (Mattivi et al., 2006). Ces pertes semblent étre
logiques du moment que les confitures des deux variétés de raisins (Cardinal et Sabel) ont
subi une étape de séparation des pépins et pellicules (retenus sur le filtre de presse-purée et
rejetés sous forme de marc).

Nos résultats sont comparables a ceux de Capanoglu et al. (2013) ayant montré que les
procyanidines dans les baies de raisins, composées majoritairement de catéchine et
épicatéchine ont été fortement diminuées apres leur transformation en jus concentré, dont la
teneur en flavan-3-ols a été fortement réduite aprés I'étape de pressage, ou les pépins et les
pellicules ont été retirés. D’autre part, les pertes majeures en procyanidines dans les confitures
de raisins (Var. Cardinal et Var. Sabel) peuvent étre probablement expliquées par le fait que
les pépins et les pellicules des raisins ont été trés peu perturbés lors de la cuisson (feu doux),

empéchant la libération des flavonoides dans la fraction soluble (pulpe pressée).
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Les flavonols dont la quercetine-3-O-rutinoside et la quercetine-3-O-glucuronide ont été
significativement diminués dans la confiture de raisins (Var. Cardinal), tandis qu’ils ont
demeuré stables a c6té de la quercetine-3-rhamnoside dans la confiture de raisins (Var.
Sabel). Ces résultats ont été similaires a ceux de Hékkinen et al. (2000) qui ont enregistré des
pertes mineures en flavonols dont la quercétine et le kaempférol aprés la cuisson des fraises
avec du sucre pour la préparation de confiture. Ce comportent différent des flavonols vis-a-
vis de la cuisson peut étre probablement di au cultivar, d’une part ou a l'inactivation de la

polyphénoloxydase et/ou a I'ajout du sucre d’autre part.

Quant aux anthocyanes, ces dernieres ont été complétement dégradées dans la confiture de
raisins rouges Var. Cardinal. Nos résultats sont en accord avec ceux de Rolim de Moura et al.
(2012) qui ont indiqué que la transformation des mdres en confiture traditionnelle a conduit a
des pertes importantes en ces COmposés.

En effet, la température est lI'un des parameétres les plus importants qui influence le
comportement rhéologique des aliments (Javanmard et Endan, 2010). Elle peut déstabiliser la
structure moléculaire des flavonoides dont les anthocyanes (Laleh et al., 2006). Toutefois ces
pertes en anthocyanes ne peuvent étre uniquement liées a la température et la durée de
cuisson, car les anthocyanes des confitures sont influencées par divers d’autres facteurs, tels
que le sucre, le pH, la lumiere, et la durée d'exposition a la plupart de ces facteurs et/ou la
durée et la température de stockage (Rolim de Moura et al., 2012; Rababah et Brewer, 2015;
Martinsen et al., 2020).

De plus, cette perte peut étre, tres probablement, due a la formation de polymeéres
d'anthocyanes ou a des réactions de condensation entre les anthocyanes et les procyanidines

au cours de la cuisson et pendant le stockage des confitures (Brownmiller et al., 2008).

Conclusion

Les deux variétés de raisins (Cardinal et Sabel) sont avérées une source riche en composes
phénoliques, en particulier les acides phénoliques, les flavan-3-ols, les procyanidines, les
flavonols et les anthocyanes (pour la variété Cardinal) sur le plan quantitatif tant qualitatif.
Toutefois, aucun stilbéne n’a été détecté dans les extraits de raisins (Var. Cardinal et Var.
Sabel) et leurs dérivés. Ceci peut étre attribué soit au cépage, sachant que la teneur en
stilbenes est largement dépendante du cépage (Sun et al., 2006); soit & I’absence d’infections

fongiques et du stress physiologique, ou les raisins pour s’y adapter produisent des stilbenes.
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En situations ordinaires, les teneurs en stilbénes dans les raisins restent infimes ou non
détectables (Revilla et Ryan, 2000).

En addition, I’hypothése selon laquelle les procedes traditionnels de transformation affectent
les composés bioactifs et la couleur des baies directement aprés séchage ou cuisson pour la

préparation de confitures a été confirmée dans cette étude.

En effet, le séchage solaire et la préparation traditionnelle de confiture ont conduit d’une part
a la concentration de certains acides phénoliques et a des pertes d’autres composés
phénoliques tels que les flavonoides dont les anthocyanes pour la confiture de raisins rouges
Var. Cardinal d’autre part.

Il est a signaler aussi que malgré ces pertes en polyphénols totaux, flavonoides totaux et
anthocyanes totales, les raisins sechés (Var. Cardinal et Var. Sabel) ainsi que les confitures
de raisins ont retenu certains acides phénoliques, flavonols et procyanidines connus pour leur

activité bioactive.

Dans cette étude, les étapes-clé des procédés traditionnels qui peuvent étre a 1’origine des
pertes en composés phénoliques ont été identifiées, et donc elles peuvent étre évitées ou
corrigées. Par exemple I’étape de séparation des pépins et pellicules peut étre évitée ou

améliorée pour augmenter la teneur en composés phénoliques de confiture de raisins.
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Volet 4. Effet des procédés traditionnels (séchage au soleil et préparation de confiture) sur la
capacité antioxydante et étude de la digestion in vitro des composés phénoliques de raisins
et de leur activité antioxydante

Introduction

En se basant sur les résultats du volet 3, les composés phénoliques des variétés de raisins
(Cardinal et Sabel), y compris les acides phénoliques, les flavonoides et les anthocyanes sont
avérés plus ou moins négativement affectés par les deux procédés traditionnels (séchage au
soleil et préparation de confiture). Suite a ce constat, la question qui s’est dégagée: les
composés phénoliques des raisins séchés et des confitures préparés traditionnellement

pourraient-ils conserver ou non leur activité antioxydante?

Pour répondre a cette question, le premier axe du volet 4 a été consacré a I’étude de I’activité
antioxydante desraisins Var. Cardinal et Var. Sabel avant et aprés application de ces procédés
traditionnels. Les résultats de ce volet vont nous permettre de tirer des conclusions relatives a
I’effet de ces derniers sur le potentiel antioxydant des polyphénols et I’existence ou non

d’éventuelles corrélations entre leur teneur et leur activité antioxydante.

Toutefois, quelques soient les résultats concernant le potentiel antioxydant in vitro des
composes phénoliques de raisins frais et leurs produits dérivés (raisin séchés et confitures),
ces composeés devraient étre biodisponibles afin d'exercer leur bioactivité. Théoriquement, il
est reconnu que la biodisponibilité dépend de la bioaccessibilité qui est la libération de ces
composes bioactifs de la matrice alimentaire, de leur stabilité vis-a-vis de plusieurs facteurs

biochimiques et de leur absorption intestinale ultérieure (Manach et al., 2005).

C’est dans cette optique que le deuxiéme axe du volet 4 a été congu, il consiste a étudier la
digestion simulée (des extraits de raisins frais et séchés et de la confiture de raisins)
comprenant les phases orale, gastrique et intestinale (fractions dialysable et non dialysable).
La méthode appliquée est une simulation des conditions physiologiques in vivo, en tenant
compte de la présence d'enzymes digestives et de leurs concentrations, du pH, du temps de

digestion et de la concentration en sel, etc.
Les objectifs de ce volet sont d’étudier :

- L’effet du séchage traditionnel et du procédé "confiture traditionnelle” sur la capacité
antioxydante totale des polyphénols des raisins des deux variétés (Var. Cardinal et
Var. Sabel);
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- L’¢étude de la stabilité digestive des polyphénols et de leur activité antioxydante dans
les raisins frais des deux variétés et leurs dérivés (raisins séchés au soleil et confiture

traditionnelle) a l'aide d'un modele gastro-intestinal in vitro.

Les expérimentations de cette partie ont été realisées au niveau de laboratoire de génie
alimentaire, Université technique d'Istanbul, Faculté de génie chimique et métallurgique,
Maslak, Istanbul, Turquie.

1. Matériel et Méthodes
1.1. Echantillonnage et prélevements

Deux varietes locales de raisins rouges et blancs (Var. Cardinal et Var. Sabel,
respectivement) ont été utilisées. Il s’agit des mémes variétés que celles du volet 3.
L’échantillonnage a concerné les extraits bruts lyophilisés et conservés a - 80 °C des raisins
frais (Raisins Rouges Frais: RRF et Raisins Blancs Frais: RBF), des raisins sechés (Raisins
Rouges Séchés: RRS et Raisins Blancs Secheés: RBS) et des confitures de raisins
traditionnelles (Confiture de Raisins Rouges: CRR et Confiture de Raisins Blancs: CRB).

Les mémes échantillons (RRF, RBF, RRS, RBS, CRR et CRB) ont fait I’objet des analyses
spectrophotométriques pour 1’évaluation de la capacité antioxydante totale et I’étude de la

digestion gastro-intestinale in vitro.

1.2. Méthodes

1.2.1. Evaluation de la capacité antioxydante totale

La capacité antioxydante totale (CAT) ou Trolox Equivalent Antioxydante Capacité (TEAC)
des extraits des différents échantillons a été évaluée par quatre différentes méthodes in vitro a
savoir le test ABTS (2,2-Azinobis-3-ethyl BenzoThiazoline-6-Sulphonic aciddiammonium),
le test DPPH (1,1-Diphenyl-2-PicrylHydrazyl), le test CUPRAC (Cupric Reducing
Antioxidant Capacity) et le test FRAP (Ferric Reducing Antioxidant Power) comme décrits
par Miller et al. (1997); Kumaran et Karunakaran (2006); Apak et al. (2004) et Benzie et

Strain (1996), respectivement.

1.2.1.1. Test ABTS
Le test ABTS a été réalisé selon le protocole de Miller et Rice-Evans (1997). La solution
ABTS et la solution de persulfate de potassium ont été mélangées et maintenues a température

ambiante dans l'obscurité pendant une nuit. La solution ABTS" a été diluée dans du tampon
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phosphate de potassium (50mM ; pH=8,0) jusqu’a ce qu’elle atteigne une absorbance de 0,90
+ 0,05 a 734nm pour préparer la solution de dosage ABTS™. Ensuite, 100ul d'échantillon ont
été mélangés avec 1ml de cette solution et l'absorbance a été mesurée a 734nm, exactement
une minute apres le mélange initial.

Le principe de la méthode ABTS est que les antioxydants réagissent avec le radical ABTS
entrainant sa décoloration en phase aqueuse. C’est la perte de couleur qui est mesurée a
734nm aprés une minute de réaction avec I’extrait. Les étapes de la réaction du test ABTS
sont schématisées dans la figure 35. Le trolox a été utilisé comme antioxydant standard et les
résultats ont été exprimés en mg équivalent trolox par 100g du poids sec (mg Eq.T/100 ps) en

se référant a la courbe d’étalonnage (Annexe IlI).
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Figure 35. Réaction du test ABTS (Re et al., 1999)

1.2.1.2. Test DPPH

Le test DPPH a été réalisé suivant le protocole décrit par Kumaran et Karunakaran (2006).
100ul de chaque extrait d'échantillon ont été mélangés avec 2ml du DPPH (0,1mM) dans du
méthanol pure. Aprés 30 minutes d'incubation a température ambiante, l'absorbance du
mélange a été mesurée a 517nm. Le principe de la méthode DPPH est que les antioxydants
réagissent avec le radical DPPH stable et le transforment en 1,1-diphényl-2-picrylhydrazine.
La capacité a piéger le radical DPPH stable a été estimée par la diminution de l'absorbance.

L'absorbance est ensuite mesurée a 517nm aprés 30 minutes de réaction avec I’extrait. La

107



Volet 4. Effet des procédés traditionnels (séchage au soleil et préparation de confiture) sur la
capacité antioxydante et étude de la digestion in vitro des composés phénoliques de raisins
et de leur activité antioxydante

figure 36 montre le mécanisme d’action du DPPH. De méme, le trolox a été utilise comme
antioxydant standard et les résultats ont été exprimés en mg équivalent trolox par 100g du

poids sec (mg Eq.T/100 ps) en se référant a la courbe d’étalonnage (Annexe I11).
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Figure 36. Mécanisme d’action du DPPH (Amrun Hidayat et al., 2017)

1.2.1.3. Test CUPRAC

Le test CUPRAC développe par Apak et al. (2004) a été utilisé. 100ul d'extrait ont été
mélanges avec 1ml de chlorure de cuivre (I1) (10 mM), de néocuproine (7,5mM) et d'acétate
dammonium (1M; pH=7). Immédiatement, 1ml d'eau distillée a été ajouté au melange de
maniere a porter le volume final a 4,1ml. Apres 30 minutes d'incubation a tempeérature
ambiante, l'absorbance a été mesurée a 450nm. Le principe de cette méthode repose sur la
capacité des composés phénoliques a réduire les ions de cuivre (Cu?"). La figure 37 illustre le
principe de la méthode de CUPRAC. Le trolox a été utilisé comme antioxydant standard et les
résultats ont été exprimés en mg equivalent trolox par 100g du poids sec (mg Eqg.T/100 ps) en

se référant a la courbe d’étalonnage (Annexe Il1).
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Figure 37. Principe de la méthode CUPRAC (Ozyiirek et al., 2011)

1.2.1.4. Test FRAP

Le test FRAP a été réalisé selon le protocole de Benzie et Strain (1996). Pour effectuer le
dosage, un aliquote de 900uL de réactif FRAP fraichement préparé (un mélange de tampon
acetate (pH 3,6), de la solution 2,4,6-tripyridyl-s-trizine (TPTZ) (10mM) et de chlorure
ferrique (20mM) dans des proportions de 10:1:1 (v/v/v), respectivement a été associé a 100ul
de chaque extrait.

L'absorbance du meélange reactionnel a été ensuite enregistrée a 593nm apres 4 minutes. En
principe, I’activité antioxydante des extraits des différents échantillons est déterminée par leur
capacité a réduire les ions ferriques (Fe®*) en ions ferreux (Fe?*). Lorsque le fer est complexé
avec le TPTZ dans une solution d'acétate de sodium a un pH acide, sa réduction entraine un
changement de couleur de la solution, passant de la rouille pale au bleu. L'absorbance lue a
593nm refléte le degré de réduction. La figure 38 résume la réaction d’un antioxydant avec le
sel ferrique Fe (111)-TPTZ. De méme, le trolox a été utilisé comme antioxydant standard et les
résultats ont été exprimés en mg équivalent trolox par 100g du poids sec (mg Eq.T/100 ps) en

se référant a la courbe d’étalonnage (Annexe Il11).
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Figure 38. Réaction d’un antioxydant avec le sel ferrique-TPTZ : 2,4,6 tripyridyls-triazine
(Shalaby et Shanab, 2013)

1.2.2. Effet du séchage traditionnel sur la capacité antioxydante totale des composés
phénoliques de raisins
Les variations de la capacité antioxydante totale (CAT), apres sechage traditionnel des raisins,

ont éte estimeées en pourcentage suivant la formule:

%VCAT= [(CATrs-CATRrr)/CATRF]*100

Ou:

%VCAT: Pourcentage de variation de la capacité antioxydante totale aprés séchage des
raisins (Var. Cardinal ou Var. Sabel);

CATRrs : Capacité antioxydante des raisins séchés (Var.Cardinal ou Var. Sabel);

CATrr: Capacité antioxydante des raisins frais (Var. Cardinal ou Var.Sabel).

1.2.3. Effet de la préparation traditionnelle de la confiture sur la capacité antioxydante
totale des composes phénoliques des raisins

Les variations de la capacité antioxydante totale (CAT) aprés la préparation traditionnelle des
confitures, a base de raisins Var. Cardinal et Var.Sabel séparément, ont été estimées en

pourcentage suivant la formule:
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%VCATc=[(CATc-CATRrr)/CATRF]*100

Ou:

%VCATc: Pourcentage de variation de la capacité antioxydante totale apres cuisson
domestique (préparation traditionnelle de confiture) de raisins (Var. Cardinal ou Var. Sabel);
CATc : Capacité antioxydante totale de confiture de raisins (Var. Cardinal ou Var. Sabel);
CATrr : Capacité antioxydante totale des raisins frais (Var. Cardinal ou Var.Sabel).

1.2.4. Digestion gastro-intestinale in vitro

La digestion gastro-intestinale in vitro a été réalisée selon le modele de Minekus et al. (2014),
avec de légeres modifications. Trois étapes de digestion ont été prises en considération, a
savoir: la fraction de la phase orale libérée de chaque matrice dans la bouche, la fraction de la
phase gastrique ou stomacale libérée dans I'estomac et la fraction de la phase intestinale
libérée dans l'intestin. La fraction de la phase intestinale a été séparée en deux fractions, une
représentant le matériel qui a penétre dans le sérum (membrane de dialyse remplie de 4% de
NaHCO:z); appelée fraction dialysable (IN fraction) et I’autre représentant le matériel qui est

reste dans le tractus gastro-intestinal (GI) appelée fraction non dialysable (OUT fraction).

Dans le protocole, 1g de chaque échantillon (lyophilisat) a été pesé dans des tubes de
centrifugation et mélangé avec 3,5ml de la solution salivaire simulée (SSF), puis une solution
d'amylase salivaire humaine (1500 U/ml, Sigma-Aldrich A1031) a été ajoutée a chaque
échantillon. Le pH du mélange a été ensuite ajusté a 7 et incubé a 37°C dans un bain-marie

agitateur a 100 rpm pendant 2 minutes.

Pour la phase orale, des aliquotes de 2ml ont été recueillies pour chaque échantillon. Puis
7,5ml de la solution gastrique simulé (SGF) a été ajouté au liquide de la phase orale. Ensuite,
une solution de pepsine porcine (25 000U/ml, Sigma-Aldrich P7012) a été ajoutée. Le
mélange est ajusté a pH 3 et incubé a 37°C dans un bain-marie agitateur a 100rpm pendant 2

heures.

Pour la phase gastrique, des aliquotes de 2ml ont été recueillies pour chaque échantillon. Puis,
20ml du mélange post-gastrique ont été mélangés avec 11ml de la solution intestinale simulée
(SIF), une solution de pancréatine (800U/ml, Sigma-Aldrich P7545) et une solution de bile

(160mM), respectivement. Par la suite, le pH a été ajusté a 7 et les échantillons ont été
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incubés a 37°C dans un bain-marie agitateur a 100rpm pendant 2 heures. Aprés la phase
intestinale, des échantillons ont été collectés pour étre conserves a —80C. Une centrifugation a

18000 tr/min a été indispensable avant les analyses spectrophotométriques qui ont concerné:

- Le dosage de polyphénols et flavonoides totaux (PT et FT) pour chaque étape :
fraction orale, fraction gastrique et fractions intestinales (IN et OUT) suivant les
mémes protocoles détaillés dans le volet 3.

- L’évaluation de la capacité antioxydante totale en utilisant les mémes tests (ABTS,
DPPH, CUPRAC et FRAP) comme décrits précédemment.

Le diagramme récapitulatif du protocole de la digestion simulée in vitro est présenté dans la

figure 39.
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Figure 39. Schéma récapitulatif des étapes clé du protocole de la digestion gastro-intestinale

in vitro
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1.2.5. Analyse statistique
Toutes les analyses ont été effectuées en triplicata, et les valeurs ont été données en moyennes

plus ou moins écart type (Excel 2010).

Les valeurs moyennes du coefficient de bioaccessibilité (CB%) ont été calculées en devisant
les valeurs moyennes obtenues pour la fraction (IN) par les valeurs initiales moyennes (avant

digestion).

Le logiciel (XL-STAT 2009, 1.01, Addinsoftinc Long Island, USA) a été utilisé pour
l'analyse de la variance (ANOVA). Le test de plage multiple de Tukey a (P<0,05) a été

appliqué pour les tests post hoc.

Le coefficient de corrélation Pearson (r) a été utilisé pour déterminer les relations entre les

polyphénols totaux, flavonoides totaux et la capacité antioxydante.
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2. Résultats et Discussions

2.1. Capacité antioxydante totale des extraits de raisins et leurs dérivés (raisins séchés et
confitures de raisins)

Nous rappelons que ’activité antioxydante totale (CAT) des échantillons de raisins a été
réalisée par quatre tests (ABTS, DDPH, CUPRAC et FRAP). Théoriquement, vu les
différences en termes de principe et de conditions réactionnelles, la combinaison d’au moins
deux ou tous les tests est recommandée afin de fournir un profil antioxydant intégral de la
denrée alimentaire étudiée (Pérez-Jiméneza et al., 2008).

Les valeurs moyennes de I'activité antioxydante totale évaluée par les tests précités des deux
variétés de raisins frais (Cardinal et Sabel) ainsi que de leurs produits dérivés sont conciliées

dans le tableau 15.

Tableau 15. Capacité antioxydante totale des extraits de raisins frais, raisins seches et
confitures de raisins (mg Eq.T/100g ps)

Variétés Echantillons Test DPPH Test CUPRAC Test ABTS Test FRAP
RRF 2743,7 £130,5% | 3372,6 £110,7% | 1600 +24,1* | 1033,7+35,52
Var. Cardinal RRS 10145+421% | 116284947 | 989,0£79,5° | 644,3%42,67
(Raisins Rouges)
CRR 817,6 +£56,2° 933,7 £ 75,7¢ 877,4+57,1¢ 599,6+44,34
MCR 1285,1 + 97,5° 1548,2 + 87,9° 1197,2+72,4° | 925+64, 4°
RBF 22958+ 111,5P | 2885,4 +188,9° | 1568,5+37,1% | 907,4+31,5
Var. Sabel RBS 1037,3+29.19 | 1109,7 95,87 | 865,7 = 62,49 | 487,2435,4°
(Raisins Blancs)
CRB 534,7 + 20,6 830,56 +37,7¢ 581,5+ 65° 412,1+18f
MCB 1389,9 +96,7°¢ 1552,5, + 96,6° 1058,8+87,2° | 780,3+65,9¢

RRF: Raisins Rouges Frais; RRS: Raisins Rouges Séchés; CRR: Confiture Raisins Rouges; MCR: Marcs de Confiture de Raisins Rouges;
RBF: Raisins Blancs Frais; RBS: Raisins Blancs Séchés; CRB: Confiture Raisins Blancs; MCB: Marcs de Confiture de Raisins Blancs
Les différentes lettres en colonne représentent des différences statistiquement significatives (p <0,05) pour chaque test,

individuellement.

2.1.1 Raisins frais

A la lecture du tableau 15, les différents tests utilisés pour I’évaluation de I’activité
antioxydante n’ont pas généré des resultats similaires. Les raisins Var. Cardinal et Var. Sabel
ont révélé une capacité antioxydante totale considérable variant de 1033,7 a 3372,6mg
Eq.T/100g ps pour les raisins rouges (Var. Cardinal) et de 907,4 a 2885,4 mg Eq.T/100g ps
pour les raisins blancs (Var. Sabel). Il semble que les valeurs moyennes de la CAT différent
d’un test a I’autre. Ce constat est d0 probablement au mécanisme réactionnel de chaque réactif

et a sa spécificité vis-a-vis du groupement réactionnel du polyphénol en question.
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I & remarquer aussi que le test CUPRAC a révélé la meilleur CAT par rapport aux trois
tests réalisés pour les deux variétés. L’ordre de leur classement vis-a-vis du potentiel
antioxydant le plus puissant révélé est le suivant: CUPRAC > DPPH > ABTS > FRAP.
L’activité antioxydante des composés phénoliques peut étre a la fois dose-dépendante et

structure-dépendante ou seulement structure-dépendante.

Dans la présente étude, des corrélations négatives hautement significatives ont été
enregistrées entre la teneur en composés phénoliques (PT, FT) et le test CUPRAC pour les
raisins frais Var. Cardinal (r =-0,767 et -0,676) respectivement. Pour expliquer ce constat,

nous suggérons que I’activité antioxydante est structure-dépendante et non dose dépendante.

En paralléle, le méme constat a été soulevé pour les raisins frais Var. Sabel, ou une corrélation
négative hautement significative et été aussi enregistrée entre la teneur en PT et ce test
(CUPRAC) (r =-0,902). Donc, il est suggére que I’activité antioxydante de ces composes est
toujours structure-dépendante. Par contre, I’activité antioxydante des FT pourrait étre a la fois

dose-dépendante et structure-dépendante (r = 0,749).

Concernant le test DPPH, des corrélations positives hautement significatives ont été
enregistrées entre la teneur en composes phénoliques (PT, FT) et ce test, pour les raisins frais
Var. Cardinal (r = 0,967 et 0,992) respectivement. Par consequent, I’activité antioxydante de
ces composes est a la fois dose-dépendante et structure-dépendante. De fortes corrélations ont
été enregistrées entre les anthocyanes monomeres et tous les tests réalisés, excepté le test

FRAP, pour les raisins séchés frais de la variété Cardinal.

Quant a la variété Sabel, une corrélation négative significative (r = -0,653) a été enregistrée
entre la teneur en PT et ce test (DPPH), donc I’activité antioxydante de ces composes est
structure-dépendante. En parallele, une corrélation positive hautement significative (r =
0,836) a été notée entre la teneur en FT et ce test, donc ces derniers ont une activité

antioxydante a la fois dose-dépendante et structure- dépendante.

Dans le méme axe de recherche, les résultats de I’étude de Capanoglu et al. (2013) sur la
variété de raisins rouges Nevsehir Patlaka, en utilisant les mémes tests que ceux de notre
étude, ont montré que les valeurs de la TAC varient de 320,62 a 1992, 31mg Eq.T/100g ps.
L’ordre de classement des valeurs de la TAC enregistré a ét¢é CUPRAC > DPPH > ABTS >
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FRAP. Ces résultats sont similaires aux notres, avec des valeurs de la CAT plus hautes pour le
test CUPRAC (1992, 31mg Eq.T/100g ps) suivi du test DPPH (1729,50mg Eq.T/100g ps).

A T’égard des différences des valeurs de la CAT d’un test a I’autre, nos résultats sont aussi
similaires a ceux rapportés par Samoticha et al. (2017) pour la variété de raisins blancs Var.
Jutrzenka dont I’activité antioxydante a été de 1103,78 et 2227,58mg Eq.T/100g ps, pour
les tests ABTS et FRAP, respectivement; et pour la variété de raisins rouges Bolero de
3003,48 et 1902,20mg EQ.T/100g ps pour les tests ABTS et FRAP, respectivement. Par
contre, par rapport a 1’ordre de classement des valeurs de la CAT, leurs valeurs ont été

fluctuantes et donc non concluantes d’une variété a I’autre.

Il semble que la variété Cardinal a présenté pour les trois tests (DPPH, CUPRAC et FRAP) la
plus grande CAT (p<0,05) comparativement a la variété Sabel. A ’exception du test ABTS,
ou aucune différence significative (p>0,05) n’a été décelée entre les deux variétés. Selon
Samoticha et al. (2017), ces différences sont d’ordre variétal et donc génétique, ou la plupart

des variétés rouges ont montré une activité antioxydante plus élevée que les variétés blanches.

Toutefois, Kurt-Celebi et al. (2020) ont rapporté que la capacité antioxydante des composés
phénoliques de raisins noirs Var. lIsabel (Vitis vinifera L. x Vitis labrusca L.) a été
significativement affectée par le développement et la maturation des baies. En effet, selon
Doshi et al. (2015) et Gonzalez-Centeno et al. (2015), le potentiel antioxydant ne dépend pas
seulement de la teneur en composés bioactifs, mais il dépend également de la classe et la

structure chimique.

Dans la méme optique, Xu et al. (2011) ont évoqué I'importance de la variation des
composes phénoliques et donc de la CAT par rapport aux différentes fractions du raisin et a la
saison. lls ont rapporté que la variation des valeurs de la CAT est étroitement corrélée a la
variation des composés phénoliques totaux dans les baies de raisins (pépins et pellicules
particulierement). De méme, elle fluctue d’une saison a I’autre. Dans le méme contexte,
Doshi et al. (2015) ont confirmé que 1’activité antioxydante de raisins a été plus élevee dans
les pépins que dans d'autres fractions du fruit. Cela est di a la teneur élevée en flavan-3-ols et
proanthoyanidines présents dans les pépins et pouvant exercer un effet synergique avec
d’autres composés comme la Vitamine E. Ce constat nous laisse suggérer que pour les deux
variétés de raisins analysées (Cardinal et Sabel), la présence de divers flavan-3-ols et des

proantocyanindes pourraient étre attributaires de leurs puissantes propriétés antioxydantes.
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2.1.2. Raisins séchés

Pour les raisins séchés Var. Cardinal, les tests DPPH et CUPRAC ont enregistré les valeurs
de la CAT les plus élevées (2743,7+£130,5 et 3372,6+ 110,7mg Eq.T/100g ps, respectivement)
par rapport aux tests ABTS et FRAP (644,3+42,6 et 989,2+79,57mg EQ.T/100g ps
respectivement) (Tableau 15).

Cependant, malgré la prédominance du test DPPH, des faibles corrélations négatives ont été
enregistrées entre la teneur en composés phénoliques (PT, FT) et ce test (DPPH) (r = -0,215).
Cela peut étre expliqué par un effet de synergie entre des composés phénoliques existants en
faible teneurs. Par contre des corrélations positives moyennes ont été enregistrées entre la
teneur en ces mémes composés phénoliques (PT, FT) et le test CUPRAC pour les raisins frais
Var. Cardinal. (r = 0,569). Pour expliquer ce constat, nous suggerons que [I’activité
antioxydante révélee par ce test (CUPRAC) est a la fois dose-dépendante et structure-
dépendante. Ce constat est cohérent avec celui de De Quirds Rodriguez et al. (2009) qui
stipule que I’effet antioxydant n’est pas seulement dose-dépendant mais également structure-
dépendant. Par ailleurs, des corrélations négatives hautement significatives ont éte
enregistrées entre la teneur en composes phénoliques (PT, FT) et le test FRAP (r = -0,996).
Cependant, cette activité n’a pas été révélée par dosage (Tableau 15). Cela peut s’expliquer
probablement par le fait que, malgré la teneur élevee en ces composés phénoliques, ces
derniers ne possédent pas d’activité antioxydante importante. Cependant de fortes corrélations
ont été enregistrées entre les anthocyanes monomeres et tous les tests réalisés pour les raisins

séchés de la variété Cardinal.

Des résultats similaires ont été soulevés pour les raisins sechés Var. Sabel qui a présenté les
valeurs de la TAC les plus élevées (1037,3+29,1 et 1109,7+95,8mg EQ.T/100g ps,
respectivement pour les tests DPPH et CUPRAC, tandis que les valeurs de la TAC évaluée
par les tests FRAP et ABTS ont été équivalentes a 487,2+35,4 et 865,7+ 62,4mgEq.T/100g

ps, respectivement (Tableau 15).

Des corrélations positives hautement significatives ont été enregistrées entre la teneur en
composés phénoliques (PT, FT) et les tests DPPH et CUPRAC pour les raisins séchés Var.
Sabel (r = 0,956; 0,975; 0,711 et 0,655), respectivement. Pour expliquer ce constat, nous

suggérons que I’activité antioxydante est a la fois dose dépendante et structure-dépendante.
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Nos résultats ne concordent pas avec ceux de Bennett et al. (2011) et Kim et al. (2019) qui
ont enregistré des corrélations positives qu’entre la teneur en polyphénols totaux et le test

FRAP (r = 0,81) pour les raisins secs.

Dans la littérature, les raisins secs ont été souvent cités comme source intéressante
d’antioxydants naturels. En I’occurrence, Williamson et Carughi (2010), Bennett et al.
(2011) et Jeszka-Skowron et al. (2017) ont mentionné que parmi les fruits secs, les raisins
secs ont révélé une activité antioxydante considérable dans plusieurs expériences in vitro. Sur
le méme axe de recherche, Kamiloglu et al. (2014b), en utilisant les mémes tests (ABTS,
CUPRAC, DPPH et FRAP) pour déterminer la CAT des abricots secs, figues seches et raisins
secs Turques, ont enregistré une importance des valeurs de la CAT dans ’ordre suivant:

raisins secs > abricots secs > figues séches.

Récemment, Ouchemoukh et al. (2019) ont montré, en comparant la CAT de quelques fruits
secs consommes en Algériens, que I’extrait polyphénolique des raisins secs avait la meilleure

activité radicalaire (DPPH) par rapport a d’autres fruits secs dont les figues séches.

A titre comparatif, les différences entre les valeurs de la CAT des raisins séchés des deux
variétés (Cardinal et Sabel) n’ont pas été significatives (p>0,05), a 1’exception des tests
ABTS et FRAP. Les valeurs moyennes de la CAT évaluées par ces derniers ont été élevées
pour les raisins séchés Var. Cardinal par rapport aux raisins séchés Var. Sabel. Ces
différences peuvent étre liées a ’effet variétal, la teneur initiale en composés antioxydants, et
aussi a d’autres facteurs ayant un impact sur le comportement et le changement du profil

phénolique apres séchage solaire.

2.1.3. Confiture traditionnelle de raisins
Les valeurs de la CAT varient de 599,6+44,3 a933,7 + 75,7mg EQ.T/100g ps pour la
confiture a base de raisins var. Cardinal et de 412,1+18 a 534,7 + 20,6mg Eq.T/100g ps, pour

la confiture a base de raisins var. Sabel (Tableau 15).

Les valeurs moyennes de la CAT ont été variables d’un test a ’autre et similairement pour les
confitures des deux variétés (Cardinal et Sabel). En fonction des valeurs de la CAT révélée,
’ordre d’importance est le suivant: CUPRAC > ABTS > DPPH > FRAP (Tableau 15).

Des corrélations positives hautement significatives ont été enregistrées entre la teneur en

composés phénoliques (PT, FT) et le test DPPH pour la confiture a base de raisins Var. Sabel
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(r = 0,934 et 0,941). Dans ce cas, il est suggéré que I’activité antioxydante est a la fois
structure-dépendante et dose dépendante. En paralléle, le constat soulevé a été différent pour
la confiture a base de raisins Var. Cardinal, ou une corrélation négative hautement
significative a été aussi enregistrée entre la teneur en PT et ce le test (CUPRAC) (r = 0, 803)
donc T’activité antioxydante de ces composés est toujours dose-dépendante et structure-
dépendante. Par contre, I’activité antioxydante des FT a été seulement structure- dépendante.
De fortes corrélations positives ont été enregistrées entre les anthocyanes monomeres et tous

les tests réalisés pour la confiture a base de la variété Cardinal.

Il est a remarquer qu’a I’exception du test CUPRAC, les différences entre les valeurs de la
CAT des deux confitures de raisins traditionnelles ont été significatives (p<0,05) pour la
plupart des tests (DPPH, ABTS et FRAP), avec des teneurs plus élevées pour la confiture a
base de raisins rouges (Var. Cardinal). En plus de la difference de principes des différents
tests, ceci pourrait étre di probablement a la composition et la structure des antioxydants de

la confiture.

Il est a signaler aussi que les marcs des confitures de raisins des deux variétés (MCR et MCB)
ont présenté des valeurs de la CAT considérables, et méme supérieures a leurs confitures
(Tableau 15). Le marc (MCR) a presenté des valeurs remarquables de la CAT variant de
925+64,4 a 1548,2+ 87,9mg Eq.T/100g ps vs des valeurs de 599,6+44,3 a 933,7 + 75,7mg
EQ.T/100g ps pour sa confiture (CRR). De méme le marc (MCB) a présenté a son tour des
valeurs de la CAT notables variant de 780,3+65,9 a 1552,5 + 96,6mg Eq.T/100g ps. Les
différences ont été significatives entre les valeurs de la CAT des marcs uniquement pour les
tests FRAP et ABTS. Toutefois, les différences entre les valeurs de la CAT des deux
confitures et celles de leurs marcs ont été hautement significatives pour tous les tests. Il
semble qu’une grande capacité antioxydante a été retenue dans les pellicules et les pépins

séparés a la fin du procédé confiture.

En revanche, Rababah et Brewer (2015), ont montré I’existence d’un pourcentage d’inhibition
(DPPH) équivalent & 28%. Par comparaison a d’autres confitures, Kamiloglu et al. (2015) ont
cité des valeurs plus élevées de la CAT pour la confiture de la carotte noire (riche en
anthocyanes); elles ont été de I’ordre de 1670 + 138mg Eq.T/100g ps (test ABTS) et de 1544
+ 32mg Eq.T/100g ps (test CUPRAC).
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Enfin, il est a signaler que la comparaison des résultats de la présente étude avec la littérature
demeure difficile et critique. En effet, en plus de I’effet variétal, des contraintes d’ordre
technique peuvent se rencontrer dont la différence des méthodes employées et I’expression

des résultats et y compris la nature du standard choisi.

2.2. Effet du séchage traditionnel sur la capacité antioxydante totale des composeés
phénoliques de raisins

Les résultats illustrant les variations des valeurs de la CAT sont renseignées dans la figure 40.

RR RB

CUPRAC DPPH ABTS FRAP

Pourentage de variation
|_|
|_|

Figure 40. Pourcentage de variations de la CAT des raisins (Var. Cardinal ou RR et Var.

Sabel ou RB) sous ’effet du séchage traditionnel

Le sechage semble avoir exercé un effet négatif sur les valeurs de la CAT des deux variétés de
raisins (Cardinal et Sabel). Des différences significatives (p< 0,05) ont été soulevées entre les
valeurs de la CAT des raisins frais et celles des raisins séchés pour les quatre tests (DPPH,
CUPRAC, ABTS et FRAP) (Tableau 15).

Des réductions variant de 37 a 65% et de 44 a 61% ont €té enregistrées pour les raisins séchés
des deux variétés (Cardinal et Sabel), respectivement. Les grands pourcentages de variation
ont été enregistres pour les tests CUPRAC (61 a 65%) et DPPH (54 a 63%), pour les raisins

séchés des deux variétés (Sabel et Cardinal), respectivement.
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Nos résultats ont été similaires avec ceux de Coklar et Akbulut (2017), ayant étudié I’effet du
séchage solaire sur les raisins noirs Var. Eksikara. Ces auteurs ont enregistré des réductions
des valeurs de la CAT estimées a 50%, 54%, et 58% pour les tests DPPH, ABTS et FRAP,
respectivement. En modifiant le mode du séchage (séchage a 1’étuve a 60°C pendant 17
heures) pour la méme variété de raisins, les mémes auteurs ont rapporté des réductions plus
faibles des valeurs de la CAT, d’environ 13%, 26% et 37% pour les tests FRAP, DPPH et
ABTS, respectivement.

Comparativement a d’autres fruits (pomme, papaye et mangue), les études de Chong et al.
(2013) et d’Annegowda et al. (2014) sur I'impact de différentes techniques du séchage sur

leur activité antioxydante concordent avec nos réesultats.

D’apreés Nicoli et al. (1999), la réduction des valeurs de la CAT pourraient étre expliquées par
la dégradation biochimique ou la réduction de la teneur des composés phénoliques sous I’effet
du séchage solaire et ses conditions (durée d’exposition, température, etc) et/ou la dégradation
enzymatique. Chong et al. (2013) explique cette réduction par I'effet du séchage solaire sur la
rétention de I’activité antioxydante, qui est étroitement dépendante du groupe des composés
polyphénoliques. Coklar et Akbulut (2017) ajoutent que la variation des valeurs de la CAT
pourrait étre également due a la qualité des composés phénoliques générés apres sechage. Ils
confirment I’hypothése de I’existence d’une corrélation étroite entre le profil en composés

phénoliques et la CAT des raisins.

Il est a noter que certains résultats contredisant ceux de la présente étude, ou le séchage peut
impacter positivement I’activité antioxydante. Selon Panceri et al. (2013), une déshydratation
lente associée a une humidité relative de 35% a conduit a I’augmentation de I’activité
antioxydante des raisins Var. Cabernet Sauvignon et Var. Merlot. Ces auteurs ont lié cette

augmentation a celle de la concentration en certains composés phénoliques individuels.

2.3. Effet de la préparation traditionnelle de confiture sur la capacité antioxydante totale
des composés phénoliques de raisins
Les résultats de I’effet de la préparation traditionnelle de confiture des raisins a base des

variétés Cardinal et Sabel séparément sont illustrés dans la figure 33.
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Figure 41. Pourcentage de variation de la CAT des raisins sous ’effet du procédé

"Confiture traditionnelle"

Le procédé "confiture traditionnelle” semble impacter négativement les valeurs de la CAT des
deux variétés de raisins. Des réductions remarquables en termes de la CAT ont €té constatées
pour chaque test. Elles varient de 41 a 72% et de 54 a 81% pour les CRR et CRB,
respectivement (Figure 41).

Ces résultats concordent avec ceux de Rababah et Brewer (2015), qui ont étudié la CAT des
confitures des raisins frais et des raisins secs exprimées en pourcentage d’inhibition. Ces
auteurs ont enregistré des diminutions significatives des valeurs de la CAT dans les deux
confitures. Les pourcentages d’inhibition (DPPH) des confitures a base de raisins frais ont été
de 28,1% vs 36,2% pour les raisins frais, et de 19,9% pour la confiture a base des raisins secs

Vs 26,5% pour les raisins secs.

Antérieurement, Kim et Padilla-zakour (2004) ont rapporté que la cuisson pour la préparation
des confitures a affecté négativement les valeurs de I’activité antioxydante des cerises, prunes
et framboises, a ’exception de certaines variétés de cerises (Var. Balaton) et de prunes (Var.

Methley) dont la CAT s’est révélée constante dans leurs confitures.

Selon Dekker et al. (2000), ’effet négatif du procédé confiture sur les valeurs de la CAT
pourrait étre d au mode de traitement thermique appliqué. Il est a signaler que la cuisson des
raisins des deux variétés de raisins étudiées a été effectuée a feu doux et a duré quelques

heures. En effet, I’exposition lente a la chaleur peut augmenter la volatilisation et la
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destruction des composés antioxydants, provoquant ainsi la réduction de leur potentiel
antioxydant.

Cependant, des résultats controversés ont été rapportés par Pop et al. (2015). Ces auteurs ont
enregistré une augmentation du pourcentage d’inhibition (DPPH) (de 12%) dans la confiture a
base des raisins Var. Concord par rapport aux raisins frais. De méme, Dewanto et al. (2002)
et Kim et al. (2006) ont rapporté, antérieurement, une augmentation de l'activité de piégeage
des radicaux libres sous I’effet du traitement thermique (100°C) des pépins de raisins
torréfiés. Une telle augmentation a été attribuée a la libération de composés phénoliques de la
matrice cellulaire fragilisée et a la formation d'autres composés nouveaux, a potentiel

antioxydant tels que les produits résultant des réactions de Maillard (Gahler et al., 2003).

Comparativement aux pourcentages de variations de la CAT des confitures (CRR et CRB), les
pourcentages de variation de la CAT des marcs (MCR et MCB) ont eté moins faibles, variant
de 10 a 54% et de 14 a 46%, respectivement. Ceci peut étre associé a la composition
phénolique de ces marcs (pépins et pellicules). Chamorro et al. (2012) ont indiqué que les
composes phénoliques des matrices végétales se présentent sous différentes formes liées selon
les especes. Ainsi, Ieffet variétal et I’effet du traitement thermique sur les composes
antioxydants dépendent des différentes maniéres de leur libération, au cours des procédés qui
ne peuvent pas étre les mémes pour toutes les matrices. Le profil phénolique des marcs
(pépins et pellicules), constitué majoritairement des flavonoides peut a son tour affecter les

caractéristiques antioxydantes.

2.4. Digestion gastro-intestinale in vitro des raisins frais et leurs produits dérivés

Les valeurs du coefficient de bioaccessibilité (CB%) ont été déterminées a la fin de la
digestion in vitro simulée pour les raisins frais, les raisins séchés et les confitures de raisins
(Tableau 16). Nous rappelons que le CB représente le pourcentage des PT et FT libérés de la
matrice alimentaire dans le tractus gastro-intestinal ainsi que leur CAT. Leur libération de la
matrice alimentaire, leurs permet d’étre disponibles pour I'absorption intestinale et actifs

biologiquement.
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Tableau 16. Coefficients de bioaccessibilité (CB) des PT, FT et de la CAT des raisins frais et
de leurs produits dérivés (raisins séchés et confitures)

Analyses Initial (AD) F. orale F. gastrique F. intestinale CB (%)
IN | ouT
TP
RRF 1753+20,7 172,946,4 553,7+8,6 228,9+11.3 890,7+33,3 13+ 0,8°
RRS 561,8+20 163,1+13,2 477,1+20,8 157,149,8 451,4+33,2 27,9+ 0,8°
CRR 512,1+21,4 180,943,9 47254411 147+34,5 409,3 £26,1 28,6+ 6,4°
RBF 1474,9421 103,847,1 277,6+26,6 139,8411,8 788,31+26,4 9,5+1,1°
RBS 496,7+ 17,8 154,6+12,9 452,4+84.,6 124,1+18,8 397,548,1 24,9+ 3°
CRB 428,8+4,2 197+12,6 341,2+4,2 107,4411,9 406+30,9 25+ 2,5
TF

RRF 497,7+¢15,5 93,4+4,8 336,2+42,7 41,3+4,3 267,4+18,3 8,3+ 0,6°
RRS 160,7+1,3 35,3+2,8 98,8+4,4 71,143 119,5+16,6 44,2+ 15
CRR 19246,3 64,6+7,8 157,745,5 77,1+10,9 106,9+6,3 40,3+ 6,8
RBF 455,3+13,7 50,747,4 224,6+8,3 32+0,4 267,4+18,3 7+0,1°
RBS 215,5435,8 33,745,8 98,8+4,4 87,748,6 119,5+16,6 41,1+4,8%
CRB 229,7425,7 61+2,5 112,14+175 33,9421 81,546,3 14,942 4°

Test DPPH
RRF 2706+37,5 201,1+13,2 642,2+40,6 405,7+40,6 503,7+47,4 15+ 1,6¢
RRS 1001452 181464 230,7+7,9 344,4+212 430,2+39,7 34,4+ 2°
CRR 817,7+41,7 215,9+10,4 263,14+27,8 364,2+12,5 403,9+39,9 44,6+ 3,6°
RBF 2296+20,7 265,3+20,7 503,7+44,5 357,7462,3 455,9+27 15,5+ 1,94
RBS 1037,5+24,1 207,2+39,9 222,4+33,9 358447 430,2+39,7 34,4+ 5,3°
CRB 533,8+11,7 107,345,4 233,849,1 300,9+27,7 403,9+39,9 56,3+ 4,8

Test CUPRAC

RRF 3359,4+101,8 | 328+24,4 1379,2+81,7 433,7435,1 2728,6+945 | 12,9+ 14°
RRS 1160,5+51,7 212,5+20 529,4+35,9 342,4+44,1 1022+122,7 29,4+ 2,5
CRR 933,4+68,4 319,9+16,9 925,7+76,1 318,7+36,8 1004+75,4 34,2+ 4,3
RBF 2884+14,8 244,8+28,1 985+64,9 396,5+19 908,7+57,4 13,7+ 0,6°
RBS 1110,4+34 268,6+33,8 731,5+28,2 367,4+48,9 847,4453,6 33+ 3,3°
CRB 837,567 403,3+19,8 805+18,4 239,3+3,1 579+36,6 28,7+ 2,7*

Test ABTS
RRF 1581,2+27,2 242,65 899,8+59 126,345,8 439,3+61,7 7,9+ 0,5
RRS 980,2+67,6 110,846,5 264,4+14,9 101,3+14,5 258+15,3 10,3+ 1,3
CRR 875,9+67,4 239,5+6,9 681,2+18,9 109,5+11,8 253,4+13 12,5+ 1,8°
RBF 1566,5+15,2 238,7+12,3 472,3459 106,6+16,2 166,3+28,3 6,8+ 0,9°
RBS 867,4+23,8 250,6+8,3 383,615,2 106,9+8,7 239,8+31,1 12,3+ 1,2°
CRB 587,719 320,6+10,5 524+21,6 100,3+13,2 213,3+15,9 17+2,3°

Test FRAP
RRF 944,1+21,9 91,147 608,1+32,8 101+3,7 197,5+17,8 10,1 +0,5°
RRS 644,2+36 87,847,2 572,3166,9 82,1+4,7 188,1+30,3 12,7+£1°
CRR 596,3+15,3 125,7+16 367,5462,1 78,8+3,7 103,3+13,2 13,2+0,5%
RBF 907,6+14,9 40,2+1,7 348+15,1 76,4+9,7 162,946,1 84+1,1°
RBS 488,9+24,8 97,34£7,9 235,249 61,6+1,7 141,745,5 126+0,32
CRB 412,6+8,4 134,448,1 383,2452,8 52,5+2,7 96,2+7,6 12,7+0,62

AD : Avant Digestion, CB: Coefficient de bioaccessibilité, F: Fraction, IN: Fraction intestinale dyalisable, OUT: Fraction
intestinale non dyalisable, RRF: Raisins Rouges Frais, RRS: Raisins Rouges Séchés, CRR: Confiture de Raisins Rouges,
RBF: Raisins Blancs Frais, RBS: Raisins Blancs Séchés, CRB: Confiture de Raisins Blancs, PT:Polyphéols Totaux, FT:

Flavonoides Totaux.
Les différentes lettres en colonne représentent des différences statistiquement significatives (p <0,05) entre les CB de chaque

échantillon.
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Selon le tableau 16, il est a noter que les valeurs moyennes des PT, FT et de la CAT ont
varié avant et apres digestion pour les raisins frais et leurs dérivés (raisins séchés et confitures
de raisins). Ces valeurs ont été réduites apres le passage gastro-intestinal pour tous les
échantillons. Ce constat concorde avec ceux de Lingua et al. (2018) et Lingua et al. (2019)
qui ont enregistré des diminutions significatives des teneurs en PT et des valeurs de la CAT
des raisins rouges et blancs ainsi que leur produit dérivé (le vin) apres la digestion in vitro.
Ces auteurs ont signalé que les pourcentages de coefficient de bioaccessibilité des PT ont été
moyennement de 1’ordre de 6% et 21%; et ceux de la CAT ont été de I’ordre de 21% et 39%,

pour les raisins frais et leurs vins, respectivement.

Wang et al. (2016) ont étudié la digestion in vitro des marcs des raisins rouges. Ils ont
rapporté des réductions de 35%, 28% et 31% des teneurs en PT et des valeurs de la CAT
évaluée par les tests ABTS et FRAP, respectivement. Ces mémes auteurs ont signalé que les
réductions enregistrées au stade de la digestion pancréatique ont été principalement dues au
pH alcalin lors de la digestion pancréatique et que les enzymes et les sels biliaires n‘ont
aucune influence sur la réduction de la CAT et de la teneur en polyphénols totaux. Ils ont
signalé que le taux de la réduction en termes des composés phénoliques a été différent d’une
classe a I’autre durant la digestion intestinale (9% pour les acides phénoliques, 34% pour les

flavonols et 100% pour les anthocyanes).

Dhekney (2016) a precisé que la bioaccesibilité des composés phénoliques, dans les vins
rouges et blancs, concerne un certain nombre de polyphénols. Ces composés peuvent étre
absorbés et métabolisés durant la digestion. Leur coefficient de bioaccessibilité est influencé

par leur structure chimique, la quantité ingérée et les sources alimentaires.

A leur tour, Han et al. (2019) ont rapporté que pour certains polyphénols, ce sont leurs
produits de décomposition dans le tractus gastro-intestinal qui sont absorbés. C’est le cas des
anthocyanes des raisins rouges qui sont dégradés en acides phénoliques et aldéhydes

phénoliques qui peuvent étre absorbés par diffusion passive ou par transport actif.

Concernant la diminution des valeurs de la CAT aprés digestion des raisins frais, raisins
séchés et confitures de raisins, Tavares et al. (2012) ont rapporté les mémes résultats que
ceux pour d’autres fruits (mdres noires) avec une perte de 84% de la CAT aprés la digestion.
Ces résultats peuvent étre probablement expliqués par la diversité des métabolites issus des

polyphénols digérés, notamment les produits de leur décomposition y compris les isomeres,
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les polysaccharides et autres, etc. De méme, les interactions entre ces métabolites peuvent étre

a I’origine de la réduction de leur CAT.

Quant aux raisins frais des deux variétés (Cardinal et Sabel), aucune différence significative
n’a été enregistrée entre les coefficients de bioaccessibilité (CB) des PT, FT et de leur CAT.
Ainsi le méme résultat a été constaté entre les deux variétés de raisins sechés et leurs
confitures, a I’exception des CB des FT des confitures (CB= 14,9% £2,4 vs 40,3% %6,8, pour
la CRB et CRR, respectivement) et ceux de la TAC (DPPH: CB= 44,6%+3,6 vs 56,3% 4,8
pour la CRB et CRR, respectivement).

Par contre, comparativement aux raisins frais, les coefficients de bioaccessibilité des PT et FT
ainsi que de la CAT des raisins séchés et des confitures issus des deux variétés (Cardinal et
Sabel) ont été significativement plus élevés. A 1’exception du coefficient de bioaccessibilité
des FT pour la confiture de raisins blancs et celui de la CAT (ABTS) pour les raisins séchés

rouges qui ont augmente, mais sans aucune différence significative (p>0,05).

En tenant compte de la moyenne des deux variétés (Cardinal et Sabel), les valeurs des
coefficients de bioaccessibilité des PT et FT et de la CAT des raisins séchés ont été
équivalentes a 26,4%, 42,65% et 22,38%, respectivement et celles des confitures ont été de
I’ordre de 26,8%, 27,6% et 27,4%, respectivement. Ces valeurs sont considérées relativement

supérieures a celles des raisins frais (11,25%, 7 ,65% et 11,28%, respectivement).

Ces différences entre les échantillons de raisins frais, raisins séchés et confitures sont
probablement dues a des profils phénoliques distincts résultant apres application des procédés
traditionnels. Ginjom et al. (2011) ont rapporté que selon la structure chimique des composés
phénoliques, ces derniers réagissent difféeremment dans les essais in vitro selon les différents

mécanismes mis en jeu.

Il est a suggérer que les deux procédés traditionnels peuvent entrainer une amélioration de la
bioaccessibilité des PT, FT et de la CAT. Cette amélioration pourrait ainsi compenser les
pertes en ces composés suite a leur decomposition et/ou dégradation au cours de ces procédés.
En ce sens, il existe des preuves d’effets positifs d’augmentation de la bioaccessibilité des
aliments traités thermiquement et/ou une augmentation de I'extractibilité des composés

bioactifs (Fernandez-Garcia et al., 2008).
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Le méme constat a été soulevé par Colle et al. (2010) mais en étudiant la bioaccessibilité du
lycopéne de la tomate ou un impact positif des traitements thermiques associés ou non a des

traitements mécaniques (broyages, homogénéisation) a été enregistré.

Bennett et al. (2011) ont soulevé le probleme de détectabilité de ces composés par HPLC ou
par des méthodes spectrophotométriques. Ces auteurs ont expliqué que le non détectabilité de
ces composés ne signifie pas réellement leur perte a cause des procédés, mais ils évoquent

probablement la possibilité de leur conversion chimique.

Vinson et al. (2005) ont antérieurement confirmé que les fruits secs sont bioaccessibles et
biodisponibles malgré I’oxydation de leurs polyphénols.

Lingua et al. (2016) ont rapporté que la CAT dun aliment est le résultat de l'action
synergique et/ou des effets antagonistes de [linteraction des différents composés
polyphénoliques entre eux et avec d'autres composants de la matrice alimentaire (protéines,
glucides et lipides) ou avec l'organisme. Borel (2014) et Lingua et al. (2018) ont ajouté que
la bioaccessibilité des polyphénols et de leur CAT dépend de leur stabilité et de la matrice
alimentaire. En effet la stabilité des composés phénoliques dépend, a son tour, d’un certain
nombre de facteurs dont les propriétes physicochimiques de la matrice alimentaire, les

traitements et/ou le procédé qu’elle ait subie avant d’étre ingérée.

En outre, Lingua et al. (2018) ont démontré que les aliments sont physiquement et
chimiquement décomposés tout au long du tractus gastro-intestinal, suite aux mouvements et
aux réactions d’hydrolyse enzymatiques ou chimiques, d’une part. D’autre part,
dépendamment des conditions physico-chimiques de la digestion gastro-intestinale, une
influence particuliere des changements du pH et des enzymes digestives, est susceptible
d'affecter la stabilité phénolique et d'améliorer la bioaccessibilité, a partir des matrices

alimentaires liquide et solide.

Il est a remarquer que pour les raisins frais, les raisins séchés et les confitures des deux
variétés, des niveaux de PT, FT et de leur CAT ont été considérablement retenus au niveau de
la fraction non dialysable (OUT). Ces derniers peuvent étre simulant ceux potentiellement
disponibles dans le c6lon, du fait que celui-ci contient un écosystéme diversifié de micro-
organismes qui dégradent et transforment les composants non digérés en métabolites

microbiens. Par conséquent, les composés phénoliques présents dans la fraction non
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dialysable peuvent construire un substrat pour la flore microbienne utile du célon in vivo

(Possemiers etal., 2011).

Dans la méme optique, Algurashi et al. (2017) ont mentionné que le métabolisme microbien
des polyphénols comprend de nombreuses réactions ou clivages donnant naissance a des
phénols de faible poids moléculaire et des acides phénoliques, qui peuvent eux-mémes avoir
des effets bioactifs bénéfiques.

A T’issu de ces constats, il est a suggérer que la digestion des composés phénoliques des
raisins frais et leurs dérivés, en particulier les mécanismes moléculaires de leur biaccessibilité
devraient étre encore profondément clarifiés afin de mieux évaluer la digestion, I'absorption et

la biodisponibilité et leur bioactivité réelle in vivo.

Conclusion

Des valeurs de la CAT remarquables ont éte enregistrées pour tous les échantillons de raisins
frais, séchés et confitures de raisins. Pour les deux variéteés de raisins analysees, il s’est avéré
que les deux procédes traditionnels ont des effets négatifs sur la CAT des composés
phénoliques. Toutefois, les raisins séchés et les confitures de raisins ont pu conserver une
partie de leur potentiel antioxydant. La CAT enregistrée peut étre due soit aux composés
phénoliques n’ayant pas été totalement affectés par les procédes; soit aux métabolites de
dégradation des composés phénoliques, qui peuvent a leur tour avoir un propre potentiel
antioxydant ou encore a la synergie de différents antioxydants. Il s’avére que certains
composés phénoliques ont un potentiel antioxydant dose-dépendant et structure-dépendant
alors que d’autres ont un potentiel antioxydant seulement structure-dépendant. De fortes
corrélations ont été enregistrées entre les anthocyanes monomeres et tous les tests réalisés
pour les raisins de la variété Cardinal et leurs dérivés (raisins séchés et confiture).

Il semble qu’une grande CAT a été retenue dans les pellicules et les pépins séparées a la fin

du procédé confiture

Quant a la digestion simulée in vitro, bien que cette derniére ait eu un effet réducteur sur la
teneur en PT, FT et la CAT, les fractions digérées ont continué a conserver une certaine
CAT.
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Les différences entre les coefficients de bioaccessibilité des composés phénoliques des raisins
frais et leurs dérivés peuvent suggérer la contribution differemment des fractions

bioaccessibles au potentiel bioactif de ces aliments.

I1 s’est avéré aussi que les dérivés des raisins ont presenté les des coefficients améliorés de
bioaccessibilité par rapport a leurs matrices fraiches. La premiére suggestion est que les
polyphénols soient libérés dans le tractus gastro-intestinal et uniquement ces derniers sont
réellement bioaccessibles dans l'intestin et donc potentiellement biodisponibles. La deuxiéme
suggestion, la probable, est que les procédés traditionnels pouvaient avoir un effet positif sur
la bioaccessibilité des composés phénoliques des raisins, en les rendant plus accessibles.

Enfin, puisque les deux fractions intestinales ont retenu un certain niveau de composés
phénoliques bioactifs, I'intestin reste le principal site d'action des antioxydants. Ainsi, il serait
intéressant d'etudier les propriétés antioxydantes post-digestives des aliments au niveau

cellulaire par d’autres modéles appropriés.
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Conclusion générale et perspectives

Ce présent travail de these a été focalisé sur deux activités traditionnelles de conservation de
raisins (séchage au soleil et confiture traditionnelle). 1l a pour principaux objectifs 1’étude de
I’effet de ces procédés sur les composés d’intérét en 1’occurrence les composés phénoliques
ainsi que leur capacité antioxydante totale. Il peut étre aussi inclus dans le cadre de la
valorisation du surplus de la production des raisins de table et/ou des raisins de faible valeur

marchande.

Dans une premiére étape, les résultats de 1’enquéte réalisée ont montré un savoir-faire local
important en matiére du séchage et de préparation traditionnelle de confitures a base de
raisins. 1ls nous ont permis d’établir les diagrammes correspondants aux procédés en question.
Il ressort que, dans la région de Tadmait (Tizi Ouazou), les deux variétés de raisins Cardinal
et Sabel sont les plus concernées par ces procédeés traditionnels et par conséquent elles ont fait
I’objet de la suite de cette étude.

Dans une deuxieme étape, nous avons procédé a 1’étude de I’effet de ces procedés
traditionnels sur les teneurs et le profil des composés phénoliques des raisins des variétés
(Cardinal et Sabel) et leur capacité antioxydante totale avant et apres digestion simulée in

vitro.

Bien que la teneur totale en composés phénoliques et la capacité antioxydante totale aient été
importantes pour les deux variétés de raisins frais, les deux procédés traditionnels ont conduit
a des pertes élevées en polyphénols totaux et flavonoides totaux pour les deux variétés de

raisins (Cardinal et Sabel), et en anthocyanes totales pour la variété Cardinal.

Dans ces diagrammes traditionnels du séchage et de préparation de confitures des raisins, les
étapes critiqgues qui causent des pertes considérables en composés phénolique sont
I’exposition directe au soleil des raisins pendant une longue durée pour le séchage et I'étape
de separation de la pellicule et pépins pour la confiture. Certainement, 1’identification de ces
étapes va nous permettre de réduire ces pertes dans les travaux ultérieurs, par le contrdle ou
I’amélioration de ces activités traditionnelles et qui aurait un effet directe sur les teneurs, le

profil et ’activité antioxydante des composés phénoliques.

Toutefois, il est a signaler que malgré ces pertes en composés phénoliques, les raisins séchés
des deux variétés ainsi que les confitures de raisins préparées ont retenu quand mémes
certains acides phénoliques, flavan-3-ols, flavonols et procyanidines connus pour leur

propriété bioactive importante.
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Quant a la digestion, il s’est avérée que le coefficient de bioaccessibilité pour les polyphénols
totaux, flavonoides totaux et la capacité antioxydante a été plus ou moins amélioré d’une

maniere significative par ces procédés traditionnels.

Dans la perspective de développer ces activités traditionnelles dans la région du Tadmait et de
les géneéraliser dans les régions viticoles du pays, nous proposons de sensibiliser et
d'encourager les auteurs concernés par ce genre d'activités familiales, qui sollicitent a la fois
I'intervention des femmes et des hommes pour une bonne complémentarité de travail; ainsi

que le groupement villageois qui est une forme d'union et d'organisation intéressante.

De méme, l'organisation de la filiére viticole par la création d'organisations professionnelles
en relation directe avec les secteurs agricoles est capable de valoriser ce domaine afin
d'assurer une bonne maitrise du sechage solaire et de préparation traditionnelle de confiture et
des conditions de stockage des produits dérivés. Une fois maitrisés, ces procedés traditionnels
vont permettre d’une part la valorisation des surplus de raisins et des raisins de faible valeur
marchande, et d’autre part la création des marchés pour la vente de tels produits du terroir

traditionnels.

Cependant, de tels nouveaux produits issus des préeparations traditionnelles méritent d’étre
profondément étudiés et des informations supplémentaires sur leurs caractéristiques
sensorielles et d'autres paramétres de la qualité nutritionnelle pourraient étre nécessaires avant

toute application a large échelle.

De plus, en se basant sur les résultats de la présente étude les étapes critiques des diagrammes
traditionnels (séchage te cuisson domestique) peuvent étre modifiées a des fins promotrices,

sur le plan de profil des composés phénoliques et leur bioactivité.

Des études portant sur la biodisponibilité des composés phénoliques des raisins et de leurs
coproduits traditionnels ainsi que sur les métabolites polyphénoliques sont d’une nécessité

impérative afin d'établir si ces métabolites pourraient encore conserver leur role bioactif.
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Annexe |. Divers photographiés (dont raisins frais et raisins séchés (Var. Cardinal et Var.
Sabel)

Figure A.1.3. Photographiés de raisins (Var. Cardinal) au cours du séchage traditionnel au
sole
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Figure A.1.4. Bras manuel d’une presse-purée utilisée pour séparer les pépins et la pellicule a
la fin de la préparation de confiture de raisins
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Annexe Il. Questionnaire sur les activités traditionnelles (séchage au soleil des raisins et
la préparation de confiture de raisins) dans la région de Tizi Ouazou

Questionnaire N° :..

Veillez mettre une croix dans la ou (les) case(s) correspondante(s) ou répondre a la question.

Volet 1. Identification et renseignements personnels
1.Sexe:  masculin [] féminin []
2. Age : [20-30] |:| [31-40] |:| [41-50] |:| [51-60]|:| >60|:|

3. Résidence : urbaine [] rurale [] région (Commune)........................

4. Niveau d’instruction : illettré[ ]  ayant étudié dans une école coranique [ ] primaire [ ]

moyenne [_] secondaire [ ] supérieure [ ]

6. Etes-vous agriculteur ou d’une famille pratiquant ’agriculture ?
Oui [] Non [
7. Sioui avez-vous des vignes ? Oui [7] Non [7]
8. Si oui combien d’arbres avez-vous ? .....................
9. Combien de variétés avez-vous? 1 [ ] 2[] 3[1] 4[] 5[] 6[]
10. Donner par ordre de dominance les noms de ces variétés.
11. Pourriez-vous distinguer ces variétés ? Oui[_]  Non []
12. Par quel(s) caractere (s) vous les distinguez ?
La couleur du raisin [_] lataille [] la forme [ ]la précocité de maturation [Jrarbre

entier |:| Autre |:| 00 (101 ]/

13. Les vergers de vigne se situent en:  Zones montagneuses [ ] Plateaux []

Montagne L] Autres [ 10 (10 7/
14. Quel est I’Age des plantations des vignes ? [5-10] [ ]  [11-20] [] [21-30] []

[31-40] [] [41-50] [ 50 ans et plus [_]
15. Quel est I’usage des plantations des vignes? Consommation familiale (1 wvente [

16. Comment appréciez-vous la maturation des raisins?
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Volet 2. Renseignements sur le séchage du raisin dans la région de Tizi Ouazou

1. Est ce que vous séchez les raisins? Oui [ |  Non[]

2. Si oui, quant a ce que vous séchez les raisins? Dans le cas d’une production suffisante [ ]
Méme dans le cas d’une production normale [_] Seulement les variétés a maturité tardive [

AULIeS [] Précisez........coouueeeieeiiiiie e

3. Dans quel but vous séchez les raisins? Pour conserver I’excés de la production [_] pour

valoriser les raisins de faible valeur marchande []  pour améliorer le godt[ ]  Pour

conserver les raisins pour les occasions (fétes, etc.) L1 Autres [] Précisez....oovvvvennnnnnnn..

4. Est-ce que toutes les variétes se prétent au sechage ? Oui [[] Non []

5. Si non, quels types de variétés se prétent mieux au séchage ?

6. Comment pratiquez-vous le séchage ? Vous laissez les raisins sur arbre [ ] Vous les
cueillez aprés pleine maturité [ ] Vous les cueillez avant pleine maturité  []

7. Dans le cas ou le séchage se fait apres cueillette, comme prétraitement est ce que vous
procédez ?

Au Triage Oui [] Non []
Au Calibrage oui [] Non []
Au Lavage Oui [] Non []

A 1’ Ajout des produits chimiques Oui 0 Nonld

8. Sioui quel (s) produit (s ) ajoutez-vous ?

F N DL n (TN o) o3 1 </70
9. Quel est le support utilisé pour le sechage ?

Tapis de roseaux [ | Bache []  tissus [] Plantes aromatiques et médicinales[ ]
AULTE [ ] PrECISEZ. ettt

10. Quel est I’intervalle de température convenable au bon séchage ?

11. Vous séchez les raisins : Au soleil [] a I’ombre[] Autres[ ]
Précisez...................

12. Sur quels critéres vous vous basez pour arréter le séchage ?........ccccvvveiiiiiienicniinnes
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13. Pendant combien de temps séchez-vous les raisins?...........ccccccovevecveveveiessee e,

14. Quels sont les problemes rencontres durant le séchage?

15. Pour combien de temps vous stockez les raising SEChS?.........ccccoevvvvivieeccvceiiee e,
16. Quelle est la quantité de raisins séchés annuellement (en Kg) ? ..........ccooiiiininin.

17. Est-ce qu’il y’a des critéres exigés pour un bon séchage ? Citez-les par ordre

d’importance.

18. Etes-vous au courant du séchage industriel ? Oui [ ] Non []]

19. Selon vous, y’a-t-il une différence le séchage traditionnel et industriel ?

oui [] Non []

20. Sioui, quelle est cette dIffErenCe 2 .......cooieii i,

22. Est-ce que vous avez observé dans certains cas le développement des moisissures
dans les raisins durant ou aprés le séchage ? Oui [] Non []

23. Si oui selon vous, cette altération est due a quoi ?



Annexes

Volet 3. Renseignements sur la fabrication traditionnelle de la confiture de raisins

dans la région de Tizi Ouazou

1. Est-ce que vous fabriquez la confiture de raisins ? Oui[_] Non []

2. Sioui, quant ace que vous lafabriquez?  Dans le cas d’une production suffisante [
Méme dans le cas d’une production normale |:| Seulement les variétés a maturité tardive |:|

AULFES  [] PréCiSez. ... .coviueeie i

3. Dans quel but vous la fabriquez ? Pour conserver I’exces de la production [ ]| pour

valoriser les raisins de faible valeur marchande []  pour améliorer le golt [] Pour des

occasions (fétes, etc.) 1 Autres [ PIECISEZ. .. evveueieieieeieeeeeeet ettt e e e e e s es e aeeaenaaas

4. Est-ce que toutes les variétés se prétent a la fabrication de la confiture ?

oui L] Non []

5. Si non, quels types de variétés se prétent mieux a la fabrication de la confiture?

6. Pour la fabrication de la confiture, est-ce que vous procédez a un prétraitement ?
oui [ Non []

7. Si oui, comme prétraitement est ce que vous procédez ?

Au Triage Oui [] Non []
Au Calibrage oui [ Non []
Au Lavage Ooui [] Non []

A I’Ajout des produits chimiques Oui [ ] Non []

Sioui quel (s) produit (S) aJOUtez-VOUS ? ........c.ivnriiiiiie i

8. Quels sont les ingrédients utilisés et leurs proportions ?

9. Quelle est la température convenable alacuisson?..................
10. Quelle est la durée de CUISSON 2.......oooiioiieeee e e e e
11. Le récipient utilisé pour la cuisson, est-il en ?  Terrecuite [ ] métal []

12. Sur quels criteres vous vous basez pour arréter la cuisson ?

13. Quels sont les problemes rencontrés durant la préparation de la confiture ?



Annexes

15. Quelle est la quantité de raisins destinés a la fabrication de la confiture
annuellement (BN KQ) 2 ..o e
16. Est-ce qu’il y’a des critéres exigés pour obtenir une bonne confiture de raisins ?

Citez-les par ordre d’importance.

17. Avez-vous I’habitude de consommer la confiture de raisins industrielle ? Oui [ ]

Non []

18. Si oui, selon vous, y’a-t-il une différence la confiture de raisins traditionnelle et
industrielle? Oui [ ] Non []

19. Sioui, quelle est cette dIffErence 2 ... ..o,
20. Est-ce que vous avez observé dans certains cas le développement des moisissures
dans les confitures de raisins préparées traditionnellement ? Oui [] Non []

21. Si oui selon vous, cette altération est due a quoi ?

22. Décrivez votre propre procédé de préparation de confiture de raisins (par un
diagramme) ?
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Annexe I11. Coubes d’étalonnages pour le dosages des composés phénoliques totaux et
I’évaluation de la capacité antioxydante

0.900 - y = 3.9739x + 0.0084
R2 = 0.9997

S 0.300 -

0.000 0.050 0.100 0.150 0.200 0.250
Concentration en acide gallique (mg/ml)

Figure A.l11.1. Courbe d’étalonnage pour le dosage des polyphénols totaux

1.200 + y = 2.464x + 0.0159
R2=0.9983

1.000 -
0.800 -
0.600 -

0.400 -
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0.200 -

0.000 . . . . .
0.000 0.100 0.200 0.300 0.400 0.500

Concentration en catéchine (mg/ml)

Figure A.111.2. Courbe d’étalonnage pour le dosage des flavonoides totaux
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0.900 - y =4.1955x% - 0.0177
R2 =0.9997

rbance a 517nm

0.000 0.050 0.100 0.150 0.200 0.250
Concentartion en trolox (mg/ml)

Figure A.111.3. Courbe d’étalonnage pour I’évaluation de la capacité antioxydante totale
(CAT) par le test DPPH

0.800 - y =7.7938x - 0.0313
2=0.9994
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£ 0.600 -
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<
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0-000 T T T T T 1
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Figure A.111.4. Courbe d’étalonnage pour I’évaluation de la capacité antioxydante totale
(CAT) par le test ABTS
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1.200 + y =1.5908x + 0.0161
R2=0.9991
1.000 -
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Figure A.l111.5. Courbe d’étalonnage pour I’évaluation de la capacité antioxydante totale
(CAT) par le test CUPRAC

1.800 ~ y =17.157x - 0.0185
R? =0.9969

0.000 . . . . . .
0.000 0.020 0.040 0.060 0.080 0.100 0.120
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Figure A.111.6. Courbe d’étalonnage pour I’évaluation de la capacité antioxydante totale
(CAT) par le test FRAP
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Annexe IV. Coube d’étalonnage pour la quantification des composés phénolqiues
individuels par HPLC-DAD
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Figure A.1V.1. Courbe d’étalonnage de I’acide gallique pour la quantification des acides
hydroxybenzoiques
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Figure A.1V.2. Courbe d’étalonnage de I’acide cafféique pour la quantification des acides
hydroxycinnamiques
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Figure A.1V.3. Courbe d’étalonnage de catéchine pour la quantification des flavan-3-ols et
dérives
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Figure A.1V.4. Courbe d’étalonnage de la quercétine pour la quantification des flavonols
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Figure A.1V.5. Courbe d’étalonnage de la cyanidine-3-O-glucoside pour la quantification des
anthocyanes
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Abstract.

BACKGROUND: Excessive production of grape is valorized by traditional drying and homemade jam production in some
regions of Algeria.

OBJECTIVE: This study aims to investigate the changes in antioxidant activity, phenolic compounds and their bioacces-
sibility in two grape varieties (Cardinal and Dabouki or Sabel) as a result of traditional sun drying and homemade jam
processes.

METHODS: Fresh and dried grapes, as well as jam samples were subjected to a series of spectrophotometric analyses
including total phenolics, flavonoids, and antioxidant activity. Individual phenolic compounds were identified and quantified
by HPLC-DAD-MS-QTOF. An in vitro gastrointestinal digestion was applied to evaluate the bioaccessibility.

RESULTS: Both traditional processes led to considerable losses in the levels of some phenolic compounds and their antioxi-
dant activities. However, an increase in the content of other phenolic acids was also observed after processing. Total phenolics,
total flavonoids and total antioxidant capacity recovery values of the dialysable fraction of processed samples were higher
than those of fresh grapes for both varieties.

CONCLUSIONS: Traditional raisins and homemade jams could be considered as good sources of natural antioxidants,
although a modification of some critical steps that may negatively affect their antioxidant properties is suggested in the light
of this study.
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1. Introduction

Fruits (fresh or processed) are valuable sources of nutrients and secondary metabolites or “bioactive com-
pounds” including polyphenols, which are one of the top current topics of recent studies investigating their
health benefits [1, 2]. This particular interest is due to the fact that in recent years consumers have started to
reorient themselves towards the consumption of natural products and ingredients instead of the synthetic ones
as a result of some health concerns [3]. Among the fruits, grapes (Vitis vinifera) are one of the world’s most
commonly produced fruit crops, with approximately 75 million tonnes produced every year. It is also one of
the most abundant fruits, and almost 50% of grapes are used to make wine, one third is consumed as fresh fruit
and the rest is consumed as processed products, such as raisins, jam, juice, jelly, grape seed extract, vinegar and
grape seed oil [4].

The importance of grapes (red or white varieties) is not only related to their nutritional composition but also
to their protective role against degenerative diseases resulting from oxidative stress prevented generally by the
contents of health-promoting polyphenols [5, 6]. Grape phenolics could be arbitrarily categorised into single-
ring phenolic acids, bisphenols including stilbenes, tricyclic phenols (flavonoids) and their subclasses (flavans,
flavonols, etc.), oligomeric and polymeric species, the proanthocyanidins and anthocyanidins [7]. Flavonoids
and stilbenes, including resveratrol with its analogs and conjugates, have been reported to havea preventative and
possibly therapeutic value in atherosclerosis, certain neoplastic and inflammatory effect besides their antioxidant
potential and neuropharmacological activities [8].

The demand from the Algerian market of fruits and their products, including raisins and grape jams is increasing
year by year. One of the main reasons that induced this growth is the increasing use of fruits as essential ingredients
in many traditional dishes, particularly those popular with households during the period of family celebrations
and traditional practices [9].

It has been reportedthat in the region of Tadmait in Algeria, grapes are processed into raisins and jam by
traditional practices (sun drying and homemade jam processing) to valorize thegrapes of low market value and
preserve the excess of the production [10]. Processing fruits into various products by heat treatments, including
drying and jam processing may have significant impacts on the quantity and quality of the phenolic compounds
occurring in the end-product. In this context, Fabani et al. [11] and Rein [12] reported that sun drying of fresh
grapes resulted in a thermodegradation (40-45°C) of certain phenolic compounds such as flavan-3-ols and
anthocyanins. In another study, Amakura et al. [13] investigated the impact of processing red berries into jam,
and they recorded a slight increase in polyphenol content. Moreover, Cilla et al. [ 14] reported that food processing
is one of the main determinants of nutrients and bioactive compounds bioaccessibility.

To our knowledge, studies on the impact of traditional processes such as sun drying and domestic heat
treatments in general (cooking for homemade jam production) on the quantity and quality of grape polyphenols
and their bioaccessibility are limited and their data are rather contradictory. Therefore, changes in phenolic
compounds, in vitro antioxidant capacity and their bioaccessibility are invsestigated in this study. Two varieties
of grapes (Cardinal, early red variety and Sabel, late white variety) growing in the location of Tadmait, Algeria
during sun drying raisins and homemade jam production are herefore investigated.

2. Materials and methods
2.1. Grape material

Fresh grape samples (Cardinal and Sabel varieties) were collected in summer 2016, from the location of
Tadmait (Algeria). Both early (Cardinal) and late (Sabel) varieties were processed into traditional dried grapes

(sun drying) and homemade jams following the flow charts shown in Fig. 1. The sun drying was carried out by
direct exposure of grape bunches to the sun. For the Cardinal variety, drying process ended after 3 weeks of
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Fig. 1. Flow diagrams of traditional sun-dried raisins (left) and homemade jam (right) from two varieties of red grapes (early variety:
Cardinal) and white (late variety: Sabel).

exposure (starting from mid-July) at temperatures of 40-48°C. However, for the Sabel variety, drying process
continued for 4 weeks (starting from mid-September) at temperatures of 35-40°C. Dried products are called
raisins or dried grapes, both names were used in the text. “Jam wastes” means the solid part (composed of seeds
and skins) retained after mixing and filtration of cooked grapes.

2.2. Moisture content analysis

Moisture content was determined by drying 5 g of each sample in a ventilated oven (HERAEUS T-6060,
Germany) at 103 £2°C (NF V 05-108 1970).

2.3. Extract preparation

All extracts (fresh samples, dried samples, jams and jam wastes) were prepared in triplicate from lyophilized
samples (—50°C, 0.1 x 1073 Mbar). Samples were frozen in liquid nitrogen and immediately ground into a fine
powder with a pre-cooled grinder (IKA A11, Germany). For each sample, 10 mL of aqueous acidified methanol
(75%, 0.1% formic acid) was added to 1 g of powder. The mixture was sonicated for 15 min at 4°C, and then
centrifuged at 2500 rpm for 10 min. The upper layer was separated and the same extraction procedure was
repeated three times. The resulting supernatant was used as the crude extract for total phenolics, total flavonoids,
antioxidant capacity assays and chromatographic analysis [15, 16].

2.4. Spectrophotometric measurements

The total phenolic content was determined (at 765 nm) using the Folin-Ciocalteu reagent (FC). Briefly, the
reaction mixture consisted of: 100 .l of crude extract, 900 .l of pure water and 5 mL of 0.2 N FC and 4 mL of
20% sodium carbonate solution (Spanos & Wrolstad, 1990). The results were expressed in mg gallic acid (GA)
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equivalent/100 g Dry Weight (DW) according to a calibration curve prepared with different concentrations of
0.01-0.2 mg/mL of gallic acid.

Total flavonoid content was measured (at 510 nm) using aluminium chloride and sodium nitrite as reagents
[17]. Catechin was used as standard at different concentrations of 0.01-0.4 mg/ml and data was expressed as mg
catechin equivalent (mg CA/100 g DW).

Total monomeric anthocyanin (TMA) content was determined using the pH differential method [18]. The
results were expressed in terms of cyanidin-3-O-glucoside equivalent (mg C3GE/100 g DW).

Total antioxidant activity (TAC) was evaluated by four different in vitro methods: ABTS (2,2-azinobis-
3-ethylbenzothiazoline-6-sulphonic acid diammonium salt) method, DPPH (1,1-diphenyl-2- picrylhydrazyl)
method, FRAP (ferric reducing antioxidant power) method and CUPRAC (cupric ion reducing antioxidant
capacity) method as described by [19, 20, 21, 22], respectively. Trolox was used as a reference for all tests and
the results were expressed in terms of mg trolox equivalent antioxidant capacity (TE) per 100 g DW.

2.5. Quantitative HPLC-DAD and LC-MS-QTOF analysis

The separation and quantification of phenolic compounds were performed on an HPLC system (1200 Series;
Agilent Technologies Inc., Palo Alto, CA, USA), following the protocol of Capanoglu et al. [16], with slight
modifications. Briefly, the methanolic extracts of the two fresh varieties and their products (traditional raisins
and homemade jams) were filtered through a 0.2 wum membrane filter. After injection, the separation of phenolics
was performed on a reverse phase (RP) C18 column (PLRP-S; 250 x 4.6 mm, 5 pm particle size, 100 A pore size;
Varian, Palo Alto, CA, US) at 25°C. The gradient of the mobile phase A (MQ water with 0.1% formic acid) and the
mobile phase B (acetonitrile with 0.1% formic acid) was used at a flow rate of 0.8 mL min~'. The gradient profile
was set as follows; O min, 95% solvent A, 5% solvent B; at 60 min, 71% solvent A, 29% solvent B; at 62 min,
25% solvent A, 75% solvent B, and at 69 min the conditions were restored to the initial setting (95% solvent A,
5% solvent B. Calibration curves with the representative standards of each class of phenolic compounds were
used to quantify the individual compounds at an appropriate wavelength, including 280 nm (hydroxybenzoic
acid and flavanol-3-ol), 312 nm (hydroxycinnamic acids), 360 nm (flavonols) and 520 nm (anthocyanins). The
standards used were gallic acid, caffeic acid, catechin, quercetin and cyanidin-3-O-glucoside. The content of
each compound was expressed as mg equivalent appropriate standard/100 g of dry weight (mg/100 g DW).

The LC-MS-QTOF procedure applied was slightly modified from that described by Carrillo et al. [23]. The
analyses were performed in both positive (for anthocyanins) and negative (for non-coloured phenolics) ionization
mode using an Agilent 1260 Infinity ultra-high performance-liquid chromatography system coupled to 6545
accurate-mass QTOF Mass, with Jet Stream Ionization source. Chromatography was performed exactly under
the same conditions as those of HPLC-DAD (described above). QTOF conditions were as: gas nitrogen flow rate
10 L/min at 400°C; drying gas nitrogen flow rate 8 L/min at 350°C; nebulizer pressure 50 psi, nozzle voltage
1kV, capillary voltage 3.5kV. Signals in the m/z 100-1200 range were recorded.

2.6. Invitro digestion procedure

In vitro digestion was performed according to Minekus et al. [24], with slight modifications. Three stages of
digestion were taken into consideration, namely: oral phase fraction-released from matrix in mouth, stomach
phase fraction-released from matrix in stomach, and intestinal phase fraction-released from matrix by the small
intestine was separated into two fractions including (IN) representing the material that entered the serum (Dialysis
membrane filled with 4% NaHCO3); the dialyzable fraction and (OUT) representing the material that remained
in the gastrointestinal (GI) tract; the undialyzable fraction.

In the procedure, one gram of each sample was weighed into centrifuge tubes and mixed with 3.5 mL of
simulated saliva fluid (SSF), then human salivary a-amylase solution (1500 U/ml, Sigma-Aldrich A1031) was
added into the sample tubes. The mixture was then adjusted to pH 7.0 and incubated at 37°C in a shaker at
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100 rpm for 2 min. For oral phase, 2 mL aliquots were collected for each sample. Afterwards, oral bolus was
mixed with 7.5 mL of simulated gastric fluid (SGF). Later, porcine pepsin solution (25 000 U/ml, Sigma-Aldrich
P7012) was added. The mixture was then adjusted to pH 3 and incubated at 37°C in a shaker at 100 rpm for 2 h.
For stomach phase, 2 mL aliquots were collected for each sample. Finally, 20 mL of gastric cyme was mixed
with 11 mL of simulated intestinal (SIF), pancreatin solution (800 U/ml, Sigma-Aldrich P7545), and bile solution
(160 mM), respectively. pH was adjusted to 7.0 and the samples were incubated at 37°C in a shaker at 100 rpm
for 2 h. After the intestinal phase, samples were collected to be stored at —20°C until further centrifugation at
18,000 rpm and analysis concerning TPC, TFC contents, and TAC were performed for each stage; Oral (Mouth
fraction), PG, IN and OUT fractions using spectrophotometric methods as described above. The mean recovery
values expressed as percentages were calculated by dividing the average values obtained for the IN fraction to
the average initial values (prior to digestion).

2.7. Statistical analysis

All analyses were performed in triplicate. Data were statistically analyzed using (XL-STAT 2009, 1.01, Addin-
soft Inc Long Island, USA) for the analysis of variance (ANOVA) for n=3 processing events. Tukey’s New
Multiple Range Test (P < 0.05) was applied for post hoc tests.

3. Results
3.1. Moisture content

Drying and homemade jam processing led to considerable water loss for both grape varieties. The losses
reached 59% and 64% for red and white sun-dried raisins, respectively. During the homemade jam process,
water losses reached 49% and 57% for the red and white varieties, respectively.

A significant difference (P <0.05) was detected between the moisture of the two fresh varieties and their
homemade jams. However, no significant differences were observed between the raisin types.

3.2. Effect on total phenolics, total flavonoids and total monomeric anthocyanins

According to the results shown in Table 1, levels of total phenolics, total flavonoids, and monomeric antho-
cyanins were higher in fresh grapes compared to raisins and jams for both varieties. For the Cardinal variety,
total phenolics decreased by 67%, 70% and 39% for raisins, jam and its waste, and by 66%, 70%, 46% for the
Sabel variety, respectively.

The level of total flavonoids also decreased significantly in raisins, jams and their wastes by 68%, 61%, 41%
for the Cardinal variety, and 52%, 49%, 33% for the Sabel variety, respectively. It is important to notice that high
amounts of TPC and TFC were retained in the red and white jam wastes which are composed of fruit skin and
seeds.

The monomeric anthocyanins in the red grapes were also highly affected by sun drying and homemade jam
processes. Hence, decreases of 99%, 98% and 96% were observed for raisin, homemade jam and jam waste,
respectively.

The contents of total phenolics and total flavonoids were higher in the red variety than the white variety
for fresh samples. However, it should be noticed that no significant difference was recorded between the two
traditional processes for the two varieties studied.
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Table 1

Moisture, total phenolics, total flavonoids, total monomeric anthocyanin contents of samples

Varieties Samples Moisture TPC TFC TMA

Cardinal (Early red variety) Fresh red grape (FRG) 80£0,1b 1770+ 61.3a 508.3£29.4a 142.6 £ 10.5a
Red dried grape (RDG) 21 £0,5f 570. 8 £ 16.6e 162.7+3.6° 0.8+0.07b
Red jam (RJ) 31+0.1c 516.14+32.8¢ 193.7 £ 10.5de 1.84+0.4b
Red jam waste (RJW) 26+2.7e 1074.3 £27.1c 296 4= 32.6¢ 45£1.0b

Sabel (Late white variety) Fresh white grape (FWG) 85+0.89a 1474.9 £+ 106.8b 454.5+45.6b nd
White dried grape (WDG) 21 £0.01f 497.8 £ 44 1ef 216.6 £31.4d nd
White jam (WJ) 28+£0.24d 429.7 £23.7f 229.7426.5d nd
White jam waste (WJW) 27+1.9¢ 782.7+84.9d 302.0+34.3c nd

TPC: Total Phenolic Content (mg GAE/100 g dry weight); TFC: Total Flavonoids Content (mg Catechin equivalent/100 g dry weight); TMA:
Total Monomeric Anthocyanins Contents (mg cyanidin-3-glucoside/100 g dry weight). The values are means = standard deviation. All values
are expressed by mg/100 g dry weight with the exception of moisture which is expressed by %. Different lowercase letters in each columns
represent statistically significant differences (p <0.05). Jam waste consists of skin and seeds that are retained after grinding of cooked grape

berries.
3.3. Effect on total antioxidant capacity (TAC)

It is clearly observed that for the different assays (DPPH, CUPRAC, ABTS and FRAP), both traditional pro-
cesses induced significant losses of antioxidant capacity, ranging from 37% to 65% and from 45% to 76% during
sun drying and homemade jam processes for both varieties, respectively (Table 2). In addition, in homemade
jam process, the separation and removal of jam waste seemed to be in turn, a reason for the losses in antioxidant
capacity for both varieties.

Concerning the variety influence, the antioxidant capacity of fresh red grapes was significantly higher (P < 0.05)
than fresh white grapes for the DPPH, CUPRAC and FRAP assays with the exception of the ABTS test, which
gave similar activities for both varieties (P >0.05). For processed grapes, no significant difference was recorded
(P>0.05) in the antioxidant activity tested by DPPH and CUPRAC methods for raisins of both varieties, compared
to ABTS and FRAP tests which indicated a significant difference (P <0.05) between the red and white raisins
with higher levels for red raisins.

However, the antioxidant activities of homemade jams tested by DPPH, ABTS and FRAP methods were
significantly higher in red jam, with the exception of CUPRAC test, where we observed similar TAC values

Table 2
Levels of total antioxidant capacity using three different methods (mgTAC/100 g dry weight)

Varieties Samples/Methods DPPH CUPRAC ABTS FRAP

Cardinal (Early red variety) Fresh red grape 2743.74+130.5a 3372.6 £110.7a 1600 +24.1a 1033.7 +35.5a
Red dried grape 1014.5+42.1d 1162.8 +49.4d 989.24+79.5¢ 644.3 +42.6d
Red jam 817.6 £56.2¢ 933.7+75.7¢ 877.4£57.1d 599.6 +44.3d
Red jam waste 1285.1+97.5¢ 1548.2+87.9¢c 1197.24+72.4b 925 4 64.4b

Sabel (Late white variety) Fresh white grape 2295.8+111.5b 2885.4 4+ 188.9b 1568.5+37.1a 907.4£31.5b
White dried grape 1037.34+29.1d 1109.7 +95.8d 865,7 +62.4d 487.2+35.4e
White jam 534.7420.6f 830.5+37.7¢ 581.5 +65¢ 412.1 £ 18f
White jam waste 1389.9 £96.7¢ 1552.5.496.6¢ 1058.8 =87.2¢ 780.3 £65.9¢

Different lowercase letters in each columns represent statistically significant differences (p <0.05).
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for both jams. Furthermore, DPPH and CUPRAC tests indicated that both jam wastes preserved similar levels
of antioxidant activities compared to ABTS and FRAP tests, which showed a significant difference (P <0.05)
between the two wastes with higher values in the red waste.

3.4. Change in the phenolic profiles

According to the results of identification and quantification of phenolic compounds presented in Table 3 and
Fig. 2, a distinct composition in terms of individual phenolic constituents was recorded for both varieties of fresh
grapes. In total, 22 compounds were identified and quantified namely: 8 flavan-3-ols, 3 flavonols and 4 phenolic
acids for the white variety, while the compounds for the red variety were 7 flavan-3-ols, 4 flavonols, 4 phenolic
acids and 5 anthocyanins.

The most abundant anthocyanin found in Cardinal variety was peonidin-3-O-glucoside followed respec-
tively by cyanidin-3-O-glucoside, peonidin-3-O-(6"-p-coumaroyl)-glucoside, delphinidin-3-O-glucoside and
petunidin-3-0O-gluside.

The flavonoid profile of both varieties differed in the flavan-3-ols group with the presence of catechin-3-O-
gallate only in white variety, as well as in the class of flavonols with the presence of quercetin-3-O-rhamnoside
in the white variety but kaempferol-3-0-glucoside and isorhamnetin-3-O-glucoside in the red one. For the two
varieties, the majority of flavonoids is predominated by flavan-3-ols monomers, where (+)-catechin was the most
abundant, followed by (—)-epicatechin, their gallic esters and procyanidins dimers. The red variety seemed to
have the highest amount of flavan-3-ols, in terms of total flavan-3-ols content compared to the white variety.
For the group of flavonols and in terms of total amount, the red variety contained more flavonols than the white
variety (38.78 vs 6.23 mg/100 g DW, respectively), with a predominance of quercetin-3-O-glucuronide, for both
varieties. Regarding the phenolic acids, caftaric acid (an hydroxybenzoic acid) was the most abundant phenolic
acid, followed by gallic acid and protocatechuic acid -O-hexoside, for both varieties.

Traditional drying and homemade processes caused a decrease in the amount of most phenolic compounds for
both varieties. However, contents of gallic acid hexose and protocatechuic acid-hexoside were increased after
both processes for red grape and only after homemade jam process for white grape.

In addition, both processes led to a total loss of anthocyanins that were not detected neither in sun-dried
raisins nor in homemade jam. On one hand, the sun drying process had no significant effect (P> 0.05)
on certain polyphenols of the white grape, including gallic acid hexose, protocatechuic acid-O-hexoside,
epicatechin-3-0O-gallate, catechin-3-O-gallate and quercetin-3-O-glucuronide. On the other hand, caftaric acid
was also stable after homemade jam process for both varieties, and flavonols after homemade white grape jam
process.

3.5. Invitro bioaccessibility of phenolics, flavonoids and their antioxidant activity

Changes in total phenolic and total flavonoid levels and their antioxidant activity during gastrointestinal
digestion were determined by spectrophotometric analyses performed on different fractions of the digestion
samples, namely; the oral or mouth fraction (MF), post gastric fraction, IN fraction (serum-available), Out
fraction (colon-available) that were collected for each sample during the digestion process (Table 4).

TPC, TFC and TAC recoveries increased significantly for processed grapes (dried grapes and jams) compared
to their intial levels, with the exception of red dried grapes and white jam, which showed similar recoveries
compared to the initial state, for antioxidant activity (ABTS) and TFC, respectively. Statistical analysis revealed
no significant difference (P>0.05) between the recoveries of TPC, TFC and TAC for the two varieties in the
initial state (prior to digestion).

With respect to the Sabel variety, no significant difference was recorded between sun drying and jam processing
for the recoveries of TPC, TFC (except for white jam) and TAC (CUPRAC and FRAP). However, two processes



1. / Changes in the phenolic profile of two grape varieties during processing

il et a

L. Zoub.

716

“((z/w) . [H + N]) 9powr uot aanisod 9y} Ul paureIqo 1om SUIURAIOIUY *(G0°() > d) SOUIRIIIP JUBOYIUSIS A[[RONSTILIS 1U9sa1dal UWN[0d Yora UL SISNS[ 9SBOIIMO] TUAIII( JTWI]

UOMIO)AP JOpuN AIdM [OIYM Spunodiod oY) 10 pajolap jou :pu "[qeynuenb sem opruomonis-0-¢-unedronb Auo nq ‘(apruomon(s-p-¢-unedrenb pue apIsoon|3--¢-unaoionb)

S[ouoAR[y oM} Jo pasodwoo ST 4 ou yead oy, ‘wef AMYM fA\ ‘@dern parrq YA DAM ‘derS aagm ysar] :0M g ‘wer pay Yy ‘ederny pau pay @y ‘odein pay ysorn :OYg

- - - pu pu B 0F LTS T1°609 539 0581 aprsoon[3-(jAorewnod-d-,9)-Q-¢-uIpIuoad (44
- - - pu pu BEO'0OF SS0 611°6LY §eTs 0T9¥% opIsn[3-Q-¢-uIprundg 1T
pu pu pu Q00 F6L0 QC00F¥I'L BSYOF ISE €01°LLY £6¢ 6Ty OpISOON|3-¢-UNUWEYIOS] 0C
BZIOF 10T QIOFELO BETOFETT pu pu pu 160°L¥Y e 14944 SpISOUWEYI-¢-UNAIIANY 61
- - - pu pu BCI'0OFOTT €01°69% 149 ol'vy apisoon[3-O-¢-urprurydjoq 81
pu pu pu q980°0 F L80 qS0'0F Tl BLSOF69°S L60°LYY 9¢ Yo'ty apruomon|3-g-¢-[oreydwoey Ll
BATOF ¥8'C BOI'TFCLY BOTTF 9SS pu pu pu €80° 1Y 8LT LLTY 1 9e[[e3-O-¢-uryoaetdyg-(-) 91
20L'0FT6T AB6'CF9TTI Q€I F Tl FOFVIT 2¢T0FSTT BLOCF VLT €80Tty 8LCT ey [ 2we[[e3-0-¢-uyoaredtdy-(-) Sl
9qe6’0 F 8Y°S SIS0FSTT 2qLS0F 601 q6t°0 F 209 Q810 FSee BCLTF 65°8C ¥90°LLY 86¢ T8¢ apIuoImdON[3-0-¢-unediang 14!
C00FT'E 960 F 1¥'v1 BCCEF ST 90 TFTY PI0FPEY BCI'TF19°CC 91°6TL 6LC 9L’SE 11 ane[eSuryoates(1de)-uryoares-(1dy) €l
9Q90'0F L0 PLO'OF9£0 QITI'0OF 160 P390°0 F 65°0 Po%0°0 F 8¥°0 BEI'0F 660 S¥1°609 1233 LS'SE opIsounni-g-¢£-aunadIangy cl
pu S0 F 891 Qer'0F 0S¥ pu CI0F LT BCSOFSS'L SrI'6TL 6LC 99°¢e 1 de[resuryoered(ide)-uryoares(1dg) 11
pu 90 TFSI'S BLTTF 6691 pu QI¥'0F8L6 BCO'TFSI'8I 9ET°LLS LLT STLT Jownp urprueAs01q (U}
pu QCeETF¢€99 BEI'EF S6'0E pu QIS0 F ev'y BELEF8LYE 7L0°68T 8LCT 66'SC urgoaestdg-(-) 6
- - - pu pu BISYF STYS ey §es 8'¢C 9pIs0oN[3-0-¢-uIpIuoaq 8
@0 ALY TF 8¥'¥1 BETTIFOTT9 pu qQITOF6'C eH9'C F T8vS TLO'6ST 8LT LS'1T uryade)-(+) L
®n Q6 0FI'y By F S9°01 pu 2QLTOF 8L BER'OF €16 SEI'LLS LLT 0t'0C Jounp urprueAo01q 9
- - - pu pu BC6'0OF LTL 601°6v1 60S G881 apIs0on[3-0-¢-uIprues) S
QELOF ISY EC0F S QEC0FESY BCO'TF TR WTOF8E BLOOFTI0I 170'T1€ 6C¢ 80°GI pioe dueye) 14
Qv FSLIE POS' T F¢€99 PrI'0F 990 BC9'LF 6508 267'0F 6'81 PN TLO'STE 19¢ 0s'I1 QpISOXaY--pIde dINYINELI0101d €
4861 F 2001 XI0F¥LO S10°0F 800 BIRCFSL'8E Qe0F 186 SI00FST0 LOTEE 00¢ oL 9s0XaY pIoe Jlf[eDH [
pu pu qST'0F+8°0 pu pu eI'0F 891 ¥10°691 ILT 999 proe d1en I

M oam OMd ra oad [OX:E +[H-SI]
SOATJEALIOp pue sadein) / _[H-SIN] XeIN Y (urw) 1y spunodwo)) oN ead

sode3 (joqes) ayym pue ([eurpre)) pa1 ur paynuenb pue pagnuapr spunodwods orjousyd jo IsrT

€ 91qvL



Tntensity (AU)

Intensity (AU)

Intensity (AU)

awvmm

H
200 - E_ . " D
o
)
g
2
=
T T T T T T T
0 20 25 30 35 40 45 S0 55
Time (min)
200 — E
175
150 <
125 5
<
100 2
75 é
50 -
254
04
T T T T T T T T 1
0 20 25 30 35 40 a5 50 35
Time (min)
201 F
175
150
125 4
=)
=
100 >
‘B
75 g
50 -
N L:\A.W»__,_A_—-\
0
T T T T T T T T )
o 5

Time (min)

100 ~

75

L. Zoubiri et al. / Changes in the phenolic profile of two grape varieties during processing 717

75

50 4

254

Time (min)

75 -

50

25

T
1520 25 M 35 40 45 S0 55
Time (min)

SO S

T T
15 20 25 30 35 a0 45 50 35
Time (min)

Fig. 2. HPLC-PDA chromatograms of fresh red grape (A), red dried grape (B), red jam (C), fresh white grape (D), white dried grapes (E)
and white jam (F) at 280 nm. The chromatogram inserted at 520 nm is to show the anthocyanins of fresh red grape, that were not detected
after sun drying and homemade jam processes. Numbered peaks are listed in Table 3 in the same RT order.

were significantly different (P <0.05) for Sabel variety, in terms of TFC recoveries and TAC values (DPPH and

ABTS) for white jam except for the dried grapes and jams of both varieties in which TAC recoveries (DPPH and
ABTS, respectively) were similar.
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Table 4

Levels of TPC, TFC and TAC of fresh grapes and final dried grapes and jam during in vitro gastrointestinal digestion

Analyses Initial MF PG IN ouT Recovery
TP

FRG 1753 +£20.7 1729+6.4 553.7+8.6 22894113 890.74+33.3 13+0.8b
RDG 561.8+20 163.1+13.2 477.1+£20.8 157.1+£9.8 45144332 27.9+£0.8a
RJ 512.1£21.4 180.9+3.9 472.5+41.1 1474345 409.3+26.1 28.6£6.4a
FWG 14749421 103.8+7.1 277.6+£26.6 139.8+11.8 788.3+£26.4 9.5+ 1.1b
WDG 496.7+17.8 154.6+12.9 452.4484.6 124.1+18.8 397.5+8.1 249+3a
N2 428.8+4.2 197 +£12.6 3412442 107.4+11.9 406 +30.9 25+2.5a
TF

FRG 497.7+15.5 9344438 336.2+42.7 413443 267.4+18.3 8.3+0.6b
RDG 160.7+1.3 353428 98.8+4.4 71.1+3 119.5+16.6 442+ 1.5a
RJ 192+£6.3 64.6+7.8 157.7+5.5 77.1+£10.9 106.9+6.3 40.3+6.8a
FWG 4553 +13.7 50.7+7.4 224.6+8.3 32+04 267.4+18.3 7+0.1b
WDG 21554358 337458 98.8+4.4 87.7+8.6 119.5+16.6 41.1+4.8a
N2 229.74+25.7 6125 112.14+17.5 339+21 81.5+6.3 149+£2.4b
DPPH

FRG 2706 £ 37.5 201.1+13.2 642.2+40.6 405.7+£40.6 503.7+474 15+ 1.6d
RDG 1001 £5.2 181 +£6.4 230.7+7.9 34444212 430.24+39.7 34.442c
RJ 817.7+41.7 2159+104 263.14+27.8 36424125 403.94+39.9 44.6+3.6b
FWG 2296 +20.7 265.3+20.7 503.7+£44.5 357.7+62.3 455.9+27 15.5£1.9d
WDG 1037.5+24.1 207.2+39.9 22244339 358 £47 430.2+39.7 344+£53c
Wi 533.8+11.7 107.3+54 233.8+9.1 300.9+£27.7 403.9+39.9 56.3+4.8a
CUPRAC

FRG 3359.4+101.8 328+24.4 1379.2+81.7 433.7+35.1 2728.6+94.5 1294+ 1.4b
RDG 1160.5+51.7 212.5+£20 529.4+35.9 34244441 1022 +122.7 29.4+2.5a
RJ 933.4+68.4 319.9+16.9 925.7+76.1 318.7+36.8 1004 +75.4 342+43a
FWG 2884 +14.8 244.8 +28.1 985 +£64.9 396.5+19 908.7+57.4 13.74+0.6b
WDG 11104 +34 268.6 +33.8 731.5+28.2 367.4+489 847.4+53.6 33+33a
Wi 837.5+67 403.3+19.8 805+ 18.4 239.3+3.1 579 £36.6 28.7+2.7a
ABTS

FRG 1581.2+27.2 242.6£5 899.8 £59 126.3+5.8 439.3+61.7 7.9+£0.5¢
RDG 980.2 £67.6 110.8+6.5 264.4+14.9 101.3+14.5 258 £15.3 10.3 £ 1.3bc
RJ 8759+674 239.5+6.9 681.24+18.9 109.5+11.8 2534413 12.54+1.8b
FWG 1566.5+15.2 238.7+12.3 472.3+£59 106.6 +16.2 166.3+28.3 6.8+0.9¢c
WDG 867.4+23.8 250.6+8.3 383.6+5.2 106.9 +8.7 239.8+31.1 123+1.2b
Al 587.7+£19 320.6+10.5 524+21.6 100.3+13.2 213.3+15.9 17+23a
FRAP

FRG 944.1+21.9 91.1+7 608.1+32.8 101 £3.7 197.5+17.8 10.1£0.5b
RDG 644.2+36 87.8+7.2 572.3+66.9 82.1+4.7 188.1+30.3 127+ 1a
RJ 596.3+15.3 125.7+ 16 367.5+62.1 78.8+3.7 103.3+13.2 13.24+0.5a
FWG 907.6 +14.9 402+1.7 348+ 15.1 76.4+9.7 162.9+6.1 84+1.1b
WDG 488.9+£24.8 97.3+7.9 235249 61.6+£1.7 141.7£5.5 12.6 £0.3a
WwIJ 412.6+8.4 1344+38.1 383.24+52.8 525427 96.2+7.6 12.7+0.6a

MEF: Mouth fraction, PG: Post gastric fraction, IN: Dialysable Intestinal fraction, OUT: Undialysable Instestinal Fraction. Different letters

in the columns represent statistically significant differences for each assay.
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4. Discussion

The results showed that sun drying and jam processing of both varieties caused significant losses in TPC,
TFC TFC as well as TAC. These results are consistent with those reported by Panceri et al. [25], who found
a decrease in the levels of phenolic compounds at the end of drying for Cabernet Sauvignon and Merlot vari-
eties. Capanoglu et al. [16] also reported a considerable loss in phenolics during the processing of grape juice
concentrate.

Phenolic compounds are mainly located in the skin and are well preserved from the oxidation in the intact
vacuole. However, drying conditions are able to produce a significant damage in the membrane of the tissue which
leads to the exposure of phenolic compounds to oxygen and oxidation enzymes such as polyphenol oxidase (PPO).
This may cause significant losses in phenolic compounds [26]. In addition, the decrease in phenolic compounds
can be related also to non-enzymatic browning reactions such as Maillard reaction which occurs slowly at room
temperature causing browning of dried grapes [27].

On the other hand, drying did not only cause losses in some phenolic compounds but also caused conversion
to some other compounds [28]. The combination of HPLC-DAD and MS-QTOF led to a good characterization
for both grape varieties after separation and identification of a wide range of different phenolic compounds,
17 of which were non-coloured phenolics and 5 were anthocyanins, which are specific to the red variety. The
method allowed the characterization of glycosylated derivatives, gallate ester of certain phenolic compounds,
such as protocatechuic acid hexoside, gallic acid hexose, catechin-gallate, epicatechin-gallate and anthocyanin
glucoside. These results were in agreement with previous studies on different varieties of Vitis vinifera [29, 30,
31].

Regarding phenolic acids, a common composition for both varieties was recorded with some hydroxybenzoic
acids, including gallic acid, gallic acid hexose, protocatechuic-O-hexoside and caftaric acid. This was also
reported by several authors studying different cultivars of Vitis Vinifira [32, 33, 34].

For the flavonoids, all the compounds identified in both varieties and their order of elution was in agreement
with those found in the literature [29, 30]. The differences observed in the flavan-3-ols and flavonols between the
two varieties may be attributed to environmental conditions and varietal influence, since these factors determine
the flavanol biosynthesis, concentration, distribution and accumulation of polyphenols in grapes [35, 36].

Qualitatively and quantitatively, the red variety contained significantly more phenolic compounds than the
white variety (P <0.05). This is mainly due to the anthocyanins and flavonols. These results are in accordance
with previous studies reporting that the type and content of some flavonols, such as quercetin and kaempferol
derivatives, were more variable in red-skinned than in white or pink grapes [37, 34].

In regard to the effect of both sun drying and homemade jam processes on individual phenolic compounds,
the results showed significant losses (up to 99.9%) for all anthocyanins. This confirmed the sensitivity of antho-
cyanins toward thermal traditional processing (sun drying carried out at 40-48°C during 3 weeks and cooking
at 90-100°C). These results are in agreement with those reported by Mencarelli et al. [38] who found a decrease
in anthocyanins after dehydration of Aleatico grapes at 30°C. On the other hand, Coklar and M. Akbulut [39]
showed a considerable degradation of anthocyanins after sun drying of the black grape (Eksikara) variety. Simi-
larly, Ozela et al., Rhim, and Cemeroglu et al. [40, 41, 42] reported an increase in the degradation of anthocyanin
pigment during jam processing in the presence of light with increased temperature and longer heating times.

For the flavonoids, the flavanols-3-ol in both varieties (except (—)-epicatechin-3-0-gallate) decreased by 62%
and 84% after obtaining white and red sun-dried raisins, respectively, and by 94% and 96% for white and red
grape jam, respectively. These results are in agreement with those expressed in the literature for other grapes
[43].

In addition, the statistical analysis revealed a highly significant difference (P <0.05) for all flavonols of the
Cardinal variety after sun-drying and homemade jam processes which caused considerable losses for these
compounds. This may be due to the effect of temperature on these heat-labile compounds [38]. The flavonols of
Sabel variety presented a variable behavior with respect to both traditional processes with a significant decrease in
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the amount of quercetin-3-rutinoside and quercetin-3-rhamnoside under the effect of sun-drying unlike quercetin-
3-0-glucuronide, which remained stable. The stability of these three flavonols after homemade jam process can
be attributed to polyphenol oxidase inactivation and/or the added sugars protecting flavonols during the cooking
process [44].

Among phenolic acids, only gallic acid became non-detectable after both traditional processes for the two
varieties. These results are in agreement with those of Panceri et al. [25] who studied dehydration process on
phenolic compounds of Merlot grapes. On the other hand, caftaric acid was decreased by 64% and 96% in
red and white dried raisins, respectively, but this acid remained stable after homemade jam processes for both
varieties.

An increase of 98-99% only in the amount of gallic acid hexose and protocatechuic acid hexoside in red sun-
dried raisins and homemade jam was observed. For the white variety, homemade jam process led to an increase
of 92% and 79% in the amount of gallic acid hexose and protocatechuic acid-O-hexoside, respectively. These
results are consistent with those published by Fabani et al. [11] who studied the production of raisins from white
varieties: ‘Arizul’, ‘Sultanina and ‘Superior’; red variety: ‘Flame’. Several authors reported that the increase in
the content of individual phenolics during drying process is mainly due to the concentration effect (by the loss
in the moisture content) and /or the cultivar [11, 45, 46].

In general, traditional sun drying and homemade jam processes had variable effects on the phenolics compounds
of both varieties. This can be related to the cultivar itself and/or drying conditions that were carried out in different
periods and durations. On the other hand, the decrease in the phenolic compounds in the homemade jam process
may be related not only to the oxidation and thermal degradation, but also to the losses appeared during the
removal of the skin and seeds, which are known to contain high amounts of these compounds [47].

Regarding the TAC evaluated by four different tests (DPPH, CUPRAC, ABTS and FRAP), the fresh grapes
presented the greatest TAC, in the order of CUPRAC> DPPH> ABTS> FRAP, for the two varieties, followed
by jam wastes, raisins and finally jams, with the lowest antioxidant activity. The results were in agreement with
those reported by El-kassas et al. [48], who studied two Egyptian varieties of seedless grapes.

The pearson’s correlation was significantly high (P> 0.05) between TPC, TFC and the TAC for both varieties,
as well as between the monomeric anthocyanins and the TAC of the red grape variety. These results are in
agreement with those reported by Panceri et al. [25]. However, our findings do not match with the results
proclaimed by Fabani et al. [11] for raisins, by Moreno-Montoro et al. [49] for Spanish commercial juices and
by Iacopini et al. [50] for the skin and seed of Vitis Vinifera varieties who indicated that the antioxidant activity
could not be predicted only by the levels of bioactive compounds because it also depends on several other factors.

The effect of in vitro gastrointestinal (GI) digestion was also studied for the two grape varieties (Cardinal and
Sabel) and their products (sun-dried grapes and jams). Cilla et al. [14] reported that bioaccessibility after food
processing would better be determined because it can either increase or decrease the bioavailability of nutrients
and bioactive compounds. Our results showed that bioaccessibility recoveries of TPC, TFC and TAC significantly
increased compared to the fresh matrices. Our results are consistent with those of Zhyang et al. [51] for grape
juice; Guldiken et al. [52], for dried red beetroot and jam flavonoids and TAC; as well as the values for the total
antioxidant capacity of black carrot and marmalade jam reported by Kamiloglu et al. [S3]. The increase in the
recoveries has been explained by the fact that heat treatments (cooking and other treatment methods) destroy the
integrity of the cell wall and membrane of organelles preserving bioactive compounds in a manner that facilitate
and have a more efficient functioning of digestion enzymes in the release of bioactive compounds [54]. On the
other hand, the positive effect of the processes on the bioaccessibility of TPC, TFC, and TAC has been previously
explained by the improvement of phenolic compounds’ extractability by high temperatures [14]. However, [51,
55] reported a negative effect on the in vitro bioaccessibility of total phenolics and total antioxidant capacity in
pickled red beetroot, plum and cabbage, respectively.

Although a significant increase in the bioaccesibility recoveries of TPC, TFC and TAC were recorded in
processed grapes, this improvement compared to fresh matrices can not be linked exclusively to the positive
effects of traditional drying and jam processes, considering that factors governing the bioaccessibility of bioactive
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compounds are not only the vegetable source and the domestic or industrial processes but also the structure and
composition of the food matrices [56, 57].

In addition, it should be taken into account that the effect of processing on the bioaccessibility of bioactive
compounds depends on several factors including the type of processing, type of bioactive compounds, and
the presence of components that may affect absorption efficiency [58]. Morever, despite the increase in the
bioaccessibility recoveries, it should be highlighted that the absorption of micronutrients and other bioactive
components can not be considered as completely ingested as a relative percentage of the amount ingested
remains unabsorbed [59, 60].

During GI digestion, the bioaccessibility recoveries of TAC evaluated by CUPRAC and FRAP methods was
positively affected for both traditional dried grapes and jams without any significant difference between the two
treatments (P >0.05), while DPPH and ABTS methods showed a significant difference (P <0.05) between the
two treatments. However, contradictory results were reported by Tomas et al. of [61] who reported different
recoveries of TAC without any statistically significant difference between fresh black mulberry and its juice.

In fact, the study of the bioaccessibility by in vitro models may not thoroughly reflect the in vivo situation.
Thus, standardization and improvement of these in vitro methods are required. It is also important that before
drawing any conclusions or validating any information on the results obtained by a single in vitro digestion model,
the passage through the adaptation and validation of the latter compared to in vivo studies is an imperative and
essential step.

5. Conclusion

Despite the concentration of certain phenolic acids (gallic acid hexose and protocatechuic acid hexoside) in
both raisins and jams, the results indicated that both sun drying and homemade jam processes) had more or
less negative impacts in terms of the content of some bioactive compounds and their antioxidant activity, since
potential losses in most compounds were observed. The losses in phenolic compounds or antioxidant activity in
jams could be avoided when the skin and seed elimination step is modified/eliminated during processing since
considerable quantities of these compounds with a good antioxidant activity are lost in the waste.

In terms of bioaccessibility, both treatments showed a positive effect by increasing the recoveries. However,
further studies are still necessary in order to elucidate the fate of phenolic compounds and antioxidants during
the digestion process, which determines their bioaccessibility, bioavailability, and bioactivity. In future studies,
in vitro fermentation, in vivo tests and in vitro cellular models such as Caco-2, could also be carried out in order
to support the findings of the present study.

In this perspective, the present study can be carried further to consider traditional raisins and homemade jams
as good sources of natural antioxidants while trying to modify and improve the critical steps of different processes
that can negatively affect the antioxidant properties.
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Abstract: The objective of this study was to collect detailed data on grapes’ traditional
drying. A survey was conducted with 63 respondents after an orientation by the
agricultural subdivision of Tadmait. The survey questionnaire consisted of three
components related to the interviewee’s identity, the wineries’ characterization on
traditional drying of the grapes. The results show that 93% are winemakers with 33%
and among them have 3001 to 6000 trees with diverse varietal profile and
predominance in order of the following varieties: Cardinal, Debouki, Bayrouth and
Alexandria. As for traditional drying, 62% produce grapes dried between 10- 50Kg,
58% with the aim of enhancing the grapes of low market value. According to 58%,
late varieties are better suited for drying. From 95%, the major pretreatments before
drying are sorting and washing with an addition of table salt; drying is done under the
sun (56%), on reed mats (46%), at a temperature between 30-35°C (46%). 53%
require the criteria for good drying. According to 87%, the end of the drying
operation is done visually, after 20-24 days (41%), with a storage of finished product
in paper bags (41%) and in cool, dry places (82%). The diagram of artisanal drying
adopted is: grapes collection, sorting and washing, soaking in boiling salted water,
drying under the sun, picking off of the dried grapes, conservation.

Keywords: Traditional drying, grapes, varieties, treatment, investigation

1 Introduction

For a long time, drying in the sun of foodstuffs was the first conservation system.
Today, it is a technique widely used in the world for a variety of fruits and
vegetables [1]. In Algeria, the family drying of fruits and vegetables is especially
figs (kabylie’s region), apricot (Batna, Hodna-M’sila) and various legume plant
seeds [2]. Beside the fig tree and apricot tree, the vine is one of the species of tree
fruit, important for the economic and social plan of the country. During full
production of table grapes, local markets are often saturated. This excess leads to
significant losses for producers, especially for late varieties with high yield as
Debouki whose price drops to 50Da/Kg. In the region of Tademait, families
practicing viticulture prefer drying the clusters of late varieties and store them
rather than sell them at low prices. The purpose of our study is to combine data on
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the methods of artisanal drying of the grapes in the region of Tademait and
establish a diagram of traditional drying, on the basis of a survey of families
practicing viticulture.

2 Materials and Methods
2.1 Area of Study

This study was conducted in the municipality of Tademait. This region is known
by a favorable climate for viticulture. In this region, a program of conversion of
vegetable crops in arboriculture (vine) was applied by make it national
development and agricultural adjustment (FNDRA) since 2000. According to the
agricultural subdivision, the total area under vines is 197.26 Ha, with an annual
production for 2012-2013 estimated at 39500 Qx with an average yield of
200Qx/Ha [3].

2.2 Sampling

A simple and random sampling was conducted. The study began with a direct
contact with executives of agricultural subdivision of Tademait, which have
directed us to families practicing viticulture and traditional drying of the grapes,
residing mostly in the vicinity of Ichakalen village, municipality of Tademait. On
land, the survey was conducted with families engaged in viticulture, winemakers
and producers of dried grapes. After selection, the total number of respondents
selected was 63.

2.3 Formulation of the Questionnaire of the Survey

A questionnaire consisting of three components was developed. A first part
discusses the identification of respondents, a second part concerns the
characterization of wineries based on the number of cultivated trees, varietal
profile, the age and the use of vine plantation, etc., and finally a third component
relates to the activity of the traditional drying. This component consists of 24
questions dealing with mainly the reasons and purpose of drying, the varieties
used, the methods of drying, the area and the drying time, the problems
encountered during drying, different pretreatments applied and the products added
to the grapes to dry, the support and the criteria of good drying, the criteria of the
end of drying, the quantities of annual dry grapes, the duration and the conditions
for conservation of dried grapes, dry grapes storage containers and the destination
of the dried grapes.
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3 Results and Discussion
3.1 ldentification and Personal Information

3.1.1 Age of Respondents

The dominant age group is between 41-51 years. Table 1 summarizes the different
age groups practicing agriculture. At the end of the survey responses, 77.26% are
farmers basically and are owners of agricultural land; 9.09% are graduates in
Agronomy and practice themselves agriculture, which is the heritage of their
parents. According to these, this importance for agriculture is explained by
different programs traced by the government for the promotion of this agricultural
area; 4.54% are traders buying the vines orchards in harvest season.

Table 1
Age of the surveyed farmers
Age group (years) Percentage (%0)
[20-30] 9.09
[31-40] 27.27
[41-50] 36.36
[51-60] 16.66
[>60] 10.6

3.1.2 Levels of Education

A significant percentage (25.75%) represents the respondents having a degree in
agronomy. They are followed by the illiterate farmers who have never attended
school (21.21%). The remaining percentage (53.01%) represents the respondents
having a level of education ranging from the koranic school to high school.

3.1.3 Percentage of Growers

The farmers in the region of Tademait are mainly winemakers whose 93.93% have
orchards with vineyards. This is explained by the large agricultural lands in this
region and which are well suited to the cultivation of the vine and to the support of
this sector by the government.

3.2 Importance of Viticulture in the Region of Tademait

3.2.1 Number of Feet of Vines

Figure 1 shows the number of feet of vines that possess the winegrowers of
Tademait. According to respondent’s winegrowers, the importance of the number
of trees is explained by growing several varieties in orchards and the different
modes of culture applied, knowing that a hectare has approximately 2800 in line
and approximately 2000 feet in pergola.
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Figure 1
Number of feet of vines

3.2.2 Varietal Profile

Varietal profile represented in table 2 is very diverse. These cultivated varieties
are known by high yield, resistance to diseases, a late harvest and a tonnage of

harvest (case of Debouki) and a good sale (case of great Palm, Muscat and
Cardinal).

Table 2

Varietal profile of grapes in the region of Tadmait
Varieties Percentage (%)
Cardinal 57.14
Debouki «Sabéne» 46.03
Date palm of Bayrouth 26.98
Muscat of Alexandria 23.8
Big black 17.46
Red globe 12.69
Italian 1.58

The cardinal is the most cultivated (57.14%). According to agronomists of the
agricultural subdivision of Tademait and surveyed winemakers, this is explained
by its early harvest (month of July) and its good selling. Indeed, the late varieties
necessitate intensive irrigation in August; have been replaced by early-maturing
varieties. The large percentage of respondents winegrowers have a single variety,
followed by those who own two varieties (figure 2).
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Number of cultivated vine varieties
3.2.3 Location of vine Orchards
The majority (38.09%) vine orchards is located in plateaus, 20.63% in
mountainous areas, the same percentage of plains. According the survey, it has
proved that a winemaker can have several orchards located in different
geographical situations.

3.2.4 Age of Plantations

The major percentage (50.79%) concerns old plantations from 5 to 10 years. This
is explained, according to growers, by recent agricultural support applied by the
Algerian government for the development of this culture. Indeed, each farmer with
a “fellah card” allowing it to benefit from the vine plants, fertilizers and stalling
since 2000.

3.2.5 Use of Plantations

59.09% of plantations are intended for sale and family consumption at the same
time, knowing that farmer’s owners are even that concerned with production
management and decide the sale of plots. On the other hand, 31.81% are those
who sell orchards completely in harvest seasons to traders, without leaving any
parcel for family consumption. As for family consumption, this last is 6.06% and
concern families with less than 100 feet of vines.

3.2.6 Appreciation of the Ripening of the Grapes

95.45% of respondents appreciate the ripening of the grapes visually by referring
to the harvest season known for each variety and the tour of the bees in the
orchard. The sweet taste of berries also plays an important role in this
determination to 54.54% of winemakers, unlike sensing which remains a low
average (9.09%) for the assessment of the maturity of the grapes.

3.3 Productions of Dried Grapes
From the results obtained, accordingly to the producers of grapes, only 62.12% of
respondents dry grapes after full maturity.
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3.3.1 Purpose of Drying

The main purpose of the traditional drying of the grapes is to enhance the low
market value of grapes that are, according to growers, clusters softened on the tree
because of the climatic conditions and inadequate perfusion in the period of July-
August for late varieties. In addition, the grapes are dried occasionally to keep the
excess of production, improve the taste and to make gifts to neighbors’ (Figure 3).

70 -
60 -
50 A
40 A
30 A
20 A

Percentage (%)

KE VG IT KO VK oG

Figure 3
Goals of drying of the grapes

KE: Keep the excess of production; VG: Valuing the grapes of low-value market;
IT: Improve the taste; KO: Keep the grapes for occasions, VK: valuing the grapes
of low-value market and keep the excess of production; OG: Other goals.

3.3.2 Organization of the Drying Process

Type of Grapes used for Drying

58.53% of dried grapes’ producers use varieties with late maturity such as
Debouki “Sabel”. This does not preclude other varieties, because 41.46% of

producers report that all varieties grown in the region lend themselves to
traditional drying.

Pretreatment Applied to Grapes for Drying

All respondents who dry grapes report that washing, sorting and adding some
products such as table salt, boiling water, olive oil, oak ashes and certain aromatic
plants are often applied as major pretreatments and aimed to facilitate water
evaporation from the grapes and a guarantee of an efficient drying avoiding
moisture and insects. On the other hand, the calibration has no significance
(2.41%). This is explained by the destination of the dried grapes, which is not for
sale (Figure 4).
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Figure 4
Different pretreatments applied to grapes before drying

Products Added to Grapes before Drying

Figure 5 shows the various products added to the grapes to dry. According to dried
grapes’ producers, the addition of table salt has the role to promote and accelerate
the evaporation of water from the grapes, olive oil gives the gloss to dried grapes
and allows them to proper conservation, the oak ashes allow them to keep insects
and odors caused by moulds and the aromatic plants (thyme and mint) used to
combat wasps and ants.
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Figure 5
Various products added to the grapes to dry

Drying Rack

46.34% of respondents producing dried grapes (Figure 6) use reed mats for the
exposure of the grapes to the sun. According to them, this is explained by a proper
air circulation around the berries and grapes during drying, preventing the
development of moulds and avoiding the problem of gluing caused by moisture.
Plastic sheeting and carpet fabrics are also used, but from the respondents, these
racks are used for pre dried cluster on the shaft and those don’t need a long period
of drying. Other rack such as linen yarn and paper are used for small quantities.
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Figure 6
Racks used to dry grapes at Tademait

Drying Temperature Range

The drying of the grapes occurs especially in hot periods with the most recorded
temperature range is [30-35°C]. This is explained by the direct exposure of grapes
of late varieties to the sun. For temperature intervals of [20-25°C] reported by
4.87% of respondents, they relate to the berries of early-maturing varieties which
are often dried in the shade in rooms well-ventilated to prevent their hardening.

Drying Area

According to 56.09% of vine growers, the drying of the grapes occurs in full
exposure to the sun, on the terraces and in the courtyard of the house (open
Haouch) to accelerate the drying operation. Furthermore, 43.9% of respondents
from the same region prefer dry grapes in the shade, in rooms or covered Haouch.
According to them, this method allows to avoid the hardening of berries.

Drying Time

The duration of drying of the grapes is [15-19] days to 41.46% of respondents. A
time of [20-24] days was reported by 41.46% of the wineries. Other respondents
(17.05%) report that the drying of the grapes time depends on several parameters
including weather conditions (temperature, wind), the drying air, and the dry
condition of the grapes (the initial moisture).

Criteria for Judgment of Drying

87.8% of respondents decide to stop traditional drying of the grapes visually by
observing the state of the berries of the grapes that retract and become wrinkled
due to water loss. For 4.87% of respondents, the drying off indicator of the grapes
is sensing and 7.31% decide to stop drying visually and by the very sweet taste of
the dried berries.

Problems Encountered during Drying

56.12% of respondents don’t have problem during craft drying of the grapes.
However, 43.88% of them have various problems, which the most important
(14.63%) is the onslaughts of grapes during drying operation by insects such as
bees, wasps, ants that damage the grapes berries. 12.19% of respondents declare
alteration of clusters by moulds as a very annoying problem. Hardening of the
berries and their bonding are two problems reported respectively from 7.31% and
9.75% of respondents.
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Criteria for Good Drying

46.34% do not require any criteria to ensure proper drying. On the other hand,
53.65% require different criteria for good drying which 68.18% of respondents
refer these criteria closely to the grape variety (variety, state of the fruit and
maturity degree) and drying (area of drying, drying temperature, drying rack and
pretreatments applied). The only grape variety is a criterion required for a good
drying to 18.18% of respondents. The operation of drying with its parameters
(area of drying, drying temperature, drying rack and pretreatments) is a criterion
required for a good drying to 13.63% of respondents.

3.3.3 Dry Grapes

Annual Quantity of Dried Grapes

The most of respondents (36.58%) produce from [10-50 Kg [of the grapes dry
annually. This quantity is not really important, this is explained by these
respondents by the fact that these dried grapes are not intended for marketing and
their use is limited to family consumption. Furthermore, 34.14% of the surveyed
produce [100-150 Kg [of dried grapes. This is explained according to these
subjects to the distribution of these dried grapes in their families, neighbors’ and
poor families. 9.65% of surveyed subjects only produce more than 150 Kg.

According to these respondents, this large quantity of dried grapes is produced
only when softening problems of the clusters of the variety Debouki on the shaft
occur when prices fall in the market. It is noticed that, according to the
respondents the quantity of dried grapes annually depends on families practicing
viticulture, vine-growing area, production and late dry varieties.

Duration of Storage of Dried Grapes

According to 51.21% of respondents, the duration of storage of the grapes dried
traditionally is from [1-2 [years. According to them, this period is not long and
avoids alteration of dried grapes and the deterioration of their taste. 26.82% of
subjects store the dried grapes during [2-3 years [without encountering problems
during these years. Others (14.63%), store the dried grapes during [3-4 years[ and
indicate that the duration of storage depends on two very important parameters
including the quality of drying and storage conditions .

Storage of Dried Grapes Place

In the studied area, 41.46% of respondents store dried grapes in bags and indicate
that it is the best mean of conservation provided that it is protected from moisture.
26.82% 17.07% and 14.63% subjects prefer to store dried grapes, respectively in
linen bags, plastic jars and wood jars. According to these respondents, the choice
of packaging jars is very important, because they influence the duration of
conservation and preserve the organoleptic quality of dried grapes.
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Storage Conditions for Dried Grapes

82.92% of respondents report that the best conditions of storage of dried grapes
are fresh and dry places. According to them, the major problem of the dried grapes
is the development of moulds caused by heat and moisture. Also, 14.63% of the
respondents retain the grapes dried in well ventilated areas. This is explained by
the fact that ventilation prevents gluing of dried grape berries. According to 2.43
% of respondents, the absence of moisture is the only condition of conservation of
dried grapes and they explained this by the fact that moisture promotes the
development of moulds and the attack of dried grapes by insects.

Development of the Mould after Drying and its Causes

70.73% of farmers reported that no development of moulds is observed, during
drying or after. However 29.26% of respondents observe alterations due to the
development of the moulds during storage. The causes of these alterations,
according to these respondents, are summarized in figure 17.91. 66% of
respondents report that these alterations are caused by the unfavorable conditions
of conservation that promote the moulds’ development. 25% of subjects reported
that these alterations are due to poor drying and especially the use of drying racks
that hold moisture such as plastic sheeting. Poor sorting of the grapes before
drying is one of the causes of the alterations by moulds, this fact is indicated by
16.66% of respondents.

Difference between Traditional and Industrial Drying

All the respondents reported that there is a difference between industrial dried
grapes and artisanal dried grapes. 58% of respondents report that the variety, the
appearance and the quality of the finished products of the dried grapes produced
industrially are different from the traditional dried grapes. According these
respondents, industrial dried grapes have a bright color and are produced from
seedless varieties. 16.5% of respondents report that the difference is due to the use
of various industrial dryers producing dry grapes. 14.5% of farmers reported that
taste makes the difference between two dry grapes. This is explained by the
addition of industrial powdered sugar on dry grapes. 11% of respondents think
that the addition of the chemical products in industry is the difference between
traditional and industrial dry grapes.

Destination of Dried Grapes

From 100% of respondents, the dried grapes traditionally are not intended for sale.
53.65% of respondents report that these dried grapes are intended for family
consumption and to make donations to the neighbours and to poor families. This is
explained by the good neighbourhood relationships in this village with strong
vine-growing area.

Diagram of Traditional Drying of the Grapes in the Region of
Tademait
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The most used craft drying diagram by 43.90% of respondents producing dried
grapes is as follows: picking of grapes after full maturity, sorting, washing,
soaking in boiling salted water for 20 to 60 seconds, draining of clusters in plastic
crates, exhibition of the clusters to the sun until the berries become wrinkled
destemming, storage of dried berries. According to subjects, boiling salted water
accelerates the loss of water and therefore leads to the proper drying of the grapes.
On the other hand, 26.82% of farmers follow the same diagram, but they prefer
grease salted boiling water with a glass of olive oil before soaking of the clusters.
This is explained according to them, by the fact that this grease avoids clusters by
wasps and bees attack and gives glossy dry berries. 12.19% subjects dip clusters in
infusions salted herbs such as the viscous elecampane, thyme and mint. For them,
these plants are a mean of preserving the grapes during and after drying against
various insect predators of the berries. Nevertheless, 7.31% of farmers cook
clusters to water vapor containing oak ashes, which according to them, the smell
of these ashes fight against insects and fungal alterations. The step of manual
removal of dried berries is applied by 7.31% of farmers.

Conclusion

Since the failure of the development program of production of seedless dry grapes
for the Sultana variety (1st quadrennial plan, 1970/1973), Algeria provides its
domestic consumption in grapes by importing [4]. However, some local areas
prefer to practice the craft drying of the grapes for their occasional needs in this
dried fruit instead of buying at prices ranging up to 50 Da / Kg. A technique of
traditional drying applied relies on a simple exposure to the sun, clusters of grapes
mature. This practice of drying, conditioning and conservation of final product do
not guarantee good microbiological and physico-chemical quality. From the
perspective of developing the activity of traditional drying of the grapes in the
region of Tademait and to circulate in the vine regions of the country, we propose
to encourage the family activity that both requesting the intervention of the
women and men for a good complementary work; the village group which is a
form of union and interesting organization; the organization of the vine industry
by creating professional organizations in direct relation to subdivisions farm, able
to develop this field, production of fresh and dried grapes and ensure good control
craft drying and the conditions of storage of the dried grapes; creation of the
markets or souks weekly for the sale of such products of traditional land.
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Résumé

Parmi les fruits saisonniers, les raisins comptent parmi les principaux fruits inondant les
étalages des différents marchés de fruits et légumes Algériens. Cependant le manque des
industries de transformation et de conservation de ces fruits, et en particulier ceux qui sont
rapidement périssables et de faible valeur marchande ont incité les producteurs a les conserver
de maniere traditionnelle. Pour les raisins, les deux procédés traditionnels les plus pratiqués
sont le séchage au soleil et la préparation domestique de confiture.

Les principaux objectifs de cette étude sont d’établir des diagrammes traditionnels : séchage
au soleil des raisins et préparation par cuisson domestique de confiture de raisins (Var.
Cardinal et Var. Sabel), et d’étudier I’effet de ces deux procédés traditionnels sur les teneurs
et le profil des composés phénoliques et leur capacité antioxydante totale avant et aprés
digestion simulée in vitro.

Afin d’atteindre ces objectifs une enquéte par questionnaire a été établie auprés des familles
regroupant des personnes du domaine agricole dont des agriculteurs et viticulteurs. Les
échantillons de raisins frais, raisins séchés et confitures traditionnelles des raisins (Var.
Cardinal et Var. Sabel) ont fait I’objet d’une série d'analyses spectrophotométriques pour le
dosage des polyphénols totaux, flavonoides totaux, anthocyanes monomeéres totales et la
capacité antioxydante totale. Le profil phénolique a son tour, a été étudié par HPLC-DAD-
MS-QTOF.

En outre, une digestion gastro-intestinale in vitro a été appliquée pour évaluer la
bioaccessibilité des composés phénoliques des raisins frais et leurs dérivés traditionnels. Il
s’est avéré que les deux procédes traditionnels ont conduit a des pertes considérables dans les
teneurs en certains composés phénoliques (acides phénoliques et flavonoides) et de leur
capacité antioxydante. Cependant, une augmentation de la teneur en certains acides
phénoliques a également été observée. Les coefficients de bioaccessibilité des composés
phénoliques et de la capacité antioxydante totale des fractions dialysables des raisins séchés et
confitures de raisins digérés in vitro ont été relativement améliorés.

Mot-clé : Raisins, Var. Cardinal, Var. Sabel, Procédés traditionnels, Profil phénolique,
Capacité antioxydante, Bioaccessibilité



Abstract

Among seasonal fruits, grapes are the main fruits flooding the shelves of various Algerian
fruit and vegetable markets. However, the lack of processing and preservation industries for
these fruits, particularly rapidly perishable fruits and those with low market value, have
encouraged producers to preserve them in a traditional way. For grapes, the two most widely
used traditional processes are sun-drying and homemaking jam.

The main objectives of this study are to establish traditional diagrams: sun-drying of grapes
and homemaking grape (Var. Cardinal and Var. Sabel) jam by domestic cooking. In addition,
we aim to study the effect of these two traditional processes on phenolic compounds content,
profile as well as their total antioxidant capacity, before and after simulated digestion in vitro.

In order to achieve these objectives, a survey was established and conducted among
individuals and families from the agricultural sector, including farmers and winegrowers.
Samples of fresh grapes, dried grapes and homemade grape jams (Var. Cardinal and Var.
Sabel) were subjected to series of spectrophotometric analyzes to determine total polyphenols,
total flavonoids, total monomeric anthocyanins and total antioxidant capacity, along with the
determination of phenolic profiles by HPLC-DAD-MS-QTOF. Additionally, an in vitro
gastrointestinal digestion was applied to assess the bioaccessibility of phenolic compounds
from fresh grapes and their traditional derivatives. The results showed that the two traditional
processes led to considerable losses in the contents of certain phenolic compounds (phenolic
acids and flavonoids) as well as in their antioxidant capacity. However, an increase in the
content of certain phenolic acids was observed. The bioaccessibility coefficients of phenolic
compounds and total antioxidant capacity obtained from the dialyzable fractions of dried
grapes and grape jam digested in vitro were relatively improved.

Keywords: Raisins, Var. Cardinal, Var. Sabel, Traditional processes, Phenolic profile,
Antioxidant capacity, Bioaccessibility
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