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Introduction

Le caroubier, également connu sous le nom de « Ceratonia siliqua», est un arbre a feuilles
persistantes originaire du bassin méditerranéen. Cette plante a une longue histoire qui remonte a

I'Antiquité, ol les Egyptiens utilisaient ses gousses comme unité de mesure pour l'or et l'argent.

Les Romains ont également utilisé les gousses de caroube comme aliment de base pour
leurs soldats et ont méme donné au caroubier son nom latin Ceratonia, qui signifie "cornes" en

référence a la forme des gousses.

Le caroubier est un arbre dioique qui se développe lentement et a des feuilles persistantes
(Biner et al, 2007).

Toutes les composantes de l'arbre (feuilles, fleurs, fruits, bois, écorce, racines) sont utiles
et précieuses dans plusieurs domaines en plus de leur valeur ornementale et paysagere. Par
conséquent, il est considéré comme l'un des arbres fruitiers et des arbres forestiers ayant le plus

grand potentiel de valorisation.

Par ailleurs, la pulpe est trés utilisée en industrie agroalimentaire et pharmacologique,
notamment en alimentation dietétigue comme anti diarrhéique. Ses propriétés antioxydantes

exceptionnelles découlent de sa richesse en composés phénoliques (Hariri et al., 2009).

Elle est extrémement riche en sucres (40 a 60 %), en particulier en saccharose (27 a 40
%), en fructose (3 a 8 %) et en autres sucres et glucose (3-5 %) mais avec une faible quantité de
lipides (0,4-0,6%) or de protéines (2-6 %) (Leroy, 1929 ; Avallone et al., 1997) .

Elle présente également une teneur trés élevée en fibres (27-50%) et une quantité non

négligeable de tanins (Saura-Calixto, 1988) .

La pulpe est souvent grillée et broyée pour obtenir une poudre marron a ’aréme de
chocolat comme équivalent au cacao. Apres broyage, la pulpe de caroube peut également étre
utilisée dans I’extraction de jus sucrés, la préparation d’alcools, la fabrication de farine de

chocolat et I’alimentation animale.

Le caroubier est cultivé dans de nombreuses régions du monde, notamment en Afrique du Nord,
en Espagne, en ltalie, en Gréce et en Turquie. Il est principalement cultivé pour ses gousses, qui sont

récoltées en été et en automne.
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Les caroubiers sont résistants a la sécheresse et peuvent survivre dans des conditions
arides, ce qui en fait une culture importante dans les régions semi-arides. Cependant, la
production de gousses de caroube peut étre affectée par des maladies fongiques et des insectes

nuisibles.

La caroube est une gousse de couleur foncée qui, par un processus industriel, est hachée
pour obtenir deux produits : la pulpe (environ 90 % du poids total) et la graine ou caroube (10

%), dont les caractéristiques et les applications alimentaires sont trés variées.

La pulpe est traditionnellement utilisée dans I’alimentation animale. Ces derniéres années,
de nombreuses études sur les caractéristiques chimiques et biologiques de ce produit ont été

réalisées dans différents pays afin de promouvoir son utilisation commerciale.

En effet, on a pu mettre en évidence sa faible teneur en calories, sa tres faible teneur en
graisses, I’absence de stimulants (caféine et théobromine), 1’apport de sucres naturels, de
vitamines et de fibres alimentaires, sa faible teneur en sodium et sa forte teneur en potassium,

entre autres caracteéristiques.

La farine, obtenue notamment a partir de la pulpe torréfiée, est relancée en confiserie et
dans la cuisine méditerranéenne et anglo-saxonne, mais aussi dans 1’industrie des boissons et des
sirops, etc. Ces caractéristiques peuvent qualifier la farine de caroube comme un aliment naturel,
sain et local qui pourrait étre utilisé efficacement comme substitut de la poudre de cacao dans de

nombreux aliments et boissons.

La graine (ou gomme de caroube) est composée de trois éléments structurels distincts : la
cuticule (15-30 %), ’endosperme (42-60 %) et le germe (19-25 %). L’endosperme est la fraction
de la graine la plus appréciée sur le marché. Apres broyage, il est commercialisé sous forme de
“gomme de caroube” (connue aussi sous le nom de Locust Bean Gum). Il est utilis¢é comme

additif alimentaire naturel, également appelé E-410.

La gomme de caroube est utilisée dans une large gamme de produits alimentaires comme
agent épaississant, liant, gélifiant ou dispersant. Il s’agit d’un produit de base utilisé par
I’industrie alimentaire pour la fabrication d’un grand nombre de produits (glaces, soupes, sauces,

produits de boulangerie, etc.).
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Dans ce contexte, la présente étude a pour objectif principal d'évaluer les propriétés
émulsifiantes et stabilisantes des extraits aqueux de deux échantillons de caroubier provenant de

la wilaya de Mila et de Mascara.

La recherche a porté son attention sur la description morphologique des caroubes
provenant de deux sites biogéographiques distincts (Mila, Mascara), I'extraction et le criblage
phytochimique des extraits aqueux des farines des caroubes, leur analyse physicochimique et

I'évaluation de leurs qualités émulsifiantes et stabilisantes.

Notre travail est divisé en trois parties, la premiére partie est une introduction, comprenant
I'introduction sur les éléments clés du sujet abordé traitant 1’espéce de Ceratonia siliqua, sa
composition et ses caractéristiques, et la deuxiéme partie est une méthodologie détaillée du
travail et une partie finale concernant une comparaison et une discussion de nos résultats obtenus,

suivie d’une conclusion et des perspectives génerales.
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CHAPITRE | Matériel et Méthodes

I.1. Lieu et objectif du travail

Cette étude a éteé reéalisee au niveau du laboratoire de recherche « Physiologie Végétale
Appliquée Aux Cultures Hors Sol » et du laboratoire de pédagogie « Technologie Agro-
alimentaire »de la Faculté des Sciences de la Nature et de la Vie a l'université 1bn Khaldoun de
Tiaret. Son objectif principal est d'étudier les proprietés émulsifiantes et stabilisantes des extraits
aqueux des poudres de la caroube de deux régions (Mila, Mascara)

1.2 Matériel et produits utilisés
1.2.1 Matiére premiére

Le caroube a été collectée entre aout et septembre 2022 dans deux différentes régions de
I’ Algérie (Mila, Mascara) et nous avons choisi seulement les gousses mires (gousses entiéres et
pulpes) du caroubier. Les gousses entiéres sont broyées et d’autres gousses débarrassées de leurs
graines pour obtenir des pulpes .puis sont broyées ainsi a 1’aide d’un broyeur (BOMANN Moulin
Professionnel A Café 1800W Ksw 6502 Ch)

Figure 01 : Broyeur BOMANN moulin professionnel.

Les poudres résultantes ont étés conservées dans des boites en plastique enveloppées dans un
papier d’aluminium et stockées dans des conditions de laboratoire, ces poudres seront utilisées pour

I’extraction des molécules photochimiques.
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1.2.2 Stabilisant

L’extrais aqueux de caroube est utilis¢ comme un stabilisant.
| .3 Appareillage, verreries et produits chimiques utilisés
| .3.1 Appareillage

e Broyeur

e Balance de précision
e Conductimetre électrique
e FEtuve

e pH-métre

e Microscope

e Incubateur

¢ Plaque chauffante

e Refractometre

e Agitateur magnétique
e Spectrophotomeétre

e \ortex
1.3.2 Verrerie

e Eprouvette

e Becher

e Entonnoir

e Erlen Meyer

e Fioles jaugées

e Lames et lamelles
e Thermometre

e Tubes a essai

e Micropipette
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1.3.3. Produits chimiques

Acetone

Acide sulfirique concentre
Acide chlorhydrique
Ammoniac

Chloroforme

Ethanol

Hydroxyde de sodium
Hydroxyde de potassium
Phénol

Tween 80

Huile d’olive

Bleu de methylene
Rouge de soudre

HCL concentre
Ninhydrine

Fehling( A,B)

Methanol

Réactif de Molish’s
Réactif de Mayer’s
Reéactif de Biuret

I .3.4 Autres

e Eaudistilleé

e Huile d’olive

e Papier filter

e Papier aluminium

e Papier hygienique

Matériel et Méthodes
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Matériel et Méthodes

.4.Méthode d’analyses:

1.4.1 Protocole experimental

Les différentes étapes du protocole expérimental sont présentées dans la figure 02

Les gousses de caroube —|  Triage et Nettoyage des gousses

Débarrassés les gousses de leurs graines

e ~

Gousses entiéres de caroube Puloes

l

¥

Caractérisation morphobiométrique

Longueur, largeur, Epaisseur, Nombre et Poids des graines, Poids et Volume moyen de gousses.

{

Broyage des gousses entieres et des pulpes

/ \l I

Décoction
Extraits aqueux
|
Analvses
— ¥ —
Parametres Paramétres qualitatifs

physico-chimiques
-pH, Densité
-Conductivité

-Cendres

Propriétés

- Tanins, Saponines, Glycosides Cardiaques, fonctionnelles

Anthocyanes, Flavonoides, Mucilages, Alcaloides . .
y ' ’ ges, ' - Pouvoir émulsifiant

Protéines, Xanthoprotéine, Gélatine,

Carbohydrates, Le sucre hexose, Les acides aminés, - Pouvoir stabilisant

Huiles essentielles, Coumarines, Sucres réducteurs,

Triterpenoides

Figure02 : Schéma du protocole expérimental.
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1.4.2. Caractérisation morphologique des gousses

On a pris 10 gousses de caroube de chaque région d’une maniere aléatoire pour mesurer les
paramétres : longueur, largeur, épaisseur a ’aide d’un Pied a coulisse, volume, ainsi que le hombre

des grains et leurs poids dans chaque gousse.
1.4.3. Préparation d’extraits aqueux

Apres avoir trié et broyé les gousses de caroube, l'extrait aqueux a été préparé selon la procédure

ce qui suit
1.4.3.1. Préparation d’extrait aqueux par décoction

e Une série de préparation [masse de poudre de gousse et de pulpe (g) / eau distillée (ml)] a été
effectuée selon les prises d’essais suivantes : 5/50 ; 5/100 ; 25/50 ; 25/100.

e Chaque suspension a eté chauffée sur une plaque chauffante durant 5 min compté dés
I’¢bullition.

e Ensuite, chaque extrait est séparé en utilisant un papier filtre.

e Les portes d’extraits aqueux obtenus sont couvertes par un papier aluminium et laisser les

refroidis sous une température de 25 °C.
1.4.3.2 Préparation d’extrait aqueux par macération

e Une série de préparation [masse de poudre de gousse et de pulpe(g) / eau distillée (ml)] a été
réalisée selon les prises d’essais suivantes : 5/50 ; 5/100 ; 25/50 ; 25/100.

e Chaque suspension a été couverte par un papier aluminium, le tout est mis sous une
température de 25 °C pendant 24h.
e Ensuite, chaque extrait est séparé en utilisant un papier filtre.

e Les portes d’extraits aqueux obtenus sont couvertes par un papier aluminium.
1.4.4. Sélection d’extraits aqueux

La sélection d’extraits aqueux obtenus par macération et décoction a été déterminée selon leur

degré de Brix et leur indice de réfraction le plus élevé.
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1.4.5. Analyses physico-chimiques
1.4.5.1. Indice de réfraction et degré de Brix

Le degre Brix et I'indice de réfraction sont mesurés au laboratoire a l'aide d'un réfractométre.
» Principe

Le degré de Brix (%) est une unité de mesure de la concentration des solides solubles contenus

dans un échantillon,
> Mode opératoire

Selon la méthode AFNOR « NF 1SO-279 ; (1999) », I’indice de réfraction est mesuré comme

suit :

= Nettoyer le refractometre avec I’eau distille dont I’indice de réfraction est égale 1,33 et le
degré Brix 0%.

= Nettoyer et sécher le prisme on utilisant I’eau distillée et de tissu doux.

= Appliquer une a deux gouttes de 1’échantillon.

= Déplacer alors de lunette de visée pour que la ligne de separation de plage claire et de plage
sombre se situe a la croisée des fils de réticule.

= Lire I’indice de réfraction du corps étudié.

» Expression des résultats

L'indice de réfraction et le degré de Brix ont été enregistrés directement sur deux échelles et

I'intersection de la frontiere entre les rayures claires et foncées.
1.4.5.2. pH
a. Principe

Le pH est mesuré par un pH-metre dont sa valeur est en fonction de la concentration des ions

hydronium présents dans la solution (Geoffrey, 2011).

11
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b. Mode opératoire

La mesure a été réalisée en plongeant I’électrode de pH métre dans la solution (AOAC., 2002). Le

mode opératoire est le suivant :

e Rincer I’¢lectrode par de I’acétone et nettoyer avec du papier absorbant.

e Etalonner le pH-métre a I’aide des solutions tampons (pH=7,12 ; pH=4,4).

e Plonger I’¢lectrode du pH-métre dans un volume suffisant de 1’échantillon et lire le pH
indiqué sur I’écran de I’affichage du pH-métre

e Attendre la stabilisation puis relever la valeur du pH de la solution a température désirée a
25°C

1.4.5.3. Conductivité électrique
a. Principe

La conductivité est une technique d’analyse quantitative, permettant d’accéder aux
concentrations des ions en solution, cette technique est basée sur la connaissance de la conductivité
o de la solution, grandeur directement liée a la conductance G (I’inverse de la résistance R), mesurée

avec un appareil appelé conductimétre (Bernard et al ., 2012).
b. Mode opératoire

e Rincer la cellule a I’eau distillée

e Plonger la cellule conductémitrique dans la solution a analyser qui est laissée au repos sans
agitation ;

e Une fois la valeur affichée par le conductimétre est stabilisé, on la noter puis enlever la

cellule de solution, la rincer a I’eau distillée
c. Expression des résultats

La lecture de la conductivité a été faite directement sur ’afficheur du conductimétre (Amellal,
2008).

12
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1.4.5.4. Densite
a. Principe

La densité p est le rapport de la masse volumique de I’espéce chimique par la masse volumique

de I’eau, c’est une grandeur sans unité (Lydie et Grégory, 2013).
b. Mode opératoire

e Peser le pycnometre vide et parfaitement sec (P0O) en g
e Peser le pycnometre rempli d’eau distillée (P1) en g ;
e Vider le pycnometre et sécher a I’aide d’une étuve ;

e Peser le pycnometre rempli de I’échantillon (P2) ;
c. Expression des résultats
La densité est donnée par la formule suivante
D=p=(P2-P0)/(P1-PO0)
1.4.5.5. Cendres
a. Principe

L’échantillon est incinéré dans un four a moufle a haute température jusqu’a I’obtention de

cendres blanchatres a poids constant (Nielson, 2010).
b. Mode opératoire

e On pése les creusets vides, avant d'ajouter 5g d’extrait agqueux dans ces derniers. Ensuite
on les met dans un four a moufle pendant 3-5h a 550°C, a la sortie du four les creusets
sont mis dans un dessiccateur pour le refroidissement

e On pese les creusets apres qu'ils aient refroidis

e On réchauffe les creusets a nouveau pendant une demi-heure ou plus, cette opération est
répétée jusqu'a ce que le poids devienne constant (de couleur blanche ou blanc grisatre)
(Doukani et Tabak, 2015).
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c. Expression des résultats

La teneur en cendres est exprimée en pourcentage du poids frais du produit, et est donnée par la
formule suivante :  C%= (M2-MO/ M1-MO) X 100

OU : MO0 : Masse en grammes de la capsule vide.
M1 : Masse en grammes de la capsule et de la prise d'essai (échantillon frais).

M2 : Masse en grammes de la capsule et des cendres obtenues (cendres).

14
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1.4.6. Criblage photochimique
1.4.6.1. Tanins

La recherche des tanins, en ajoutant a 2 ml de chaque extrait 1 a 2 gouttes de solution de
chlorure ferrique (FeCls) dilué & 0,1 %. Le virement de couleur vers le vert foncé indique la
présence de tanins catéchiques alors que le bleu-vert, signifie la présence des tanins galliques
(Harborne, 1998).

1.4.6.2. Saponines

Introduire 10 ml de chacun des extraits dans un tube a essai. Le tube est agité pendant 15s
puis laissé au repos 15min. Une hauteur de mousse persistante, supérieur a 1cm indique la présence

de saponosides (réaction positive) (Bidie et al., 2011).
1.4.6.3. Glycosides cardiaques

2 ml de chaque extrait sont dissous avec 2 ml de chloroforme, ensuite 3 ml d'acide
sulfurique concentré sont ajoutés avec précaution. La formation d'une couche rouge foncé a

brunatre, a l'interface de l'anneau indique la présence de glycosides cardiaques (Soni et Sosa, 2013)
1.4.6.4. Flavonoides

A 3 ml d'extrait on a ajouté quelques gouttes de solution d'acétate de plomb. La formation de

précipité jaune indique la présence de flavonoides (Tiwari et al., 2011)

1.4.6.5. Mucilages

1 ml d'extrait est ajouté a 5 ml d'éthanol absolu. L'apparition d'un précipité floconneux

indique la présence des mucilages (Noudogbessi et al., 2013).
1.4.6.6. Alcaloides

Test Bouchardat
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2 ml des différents extraits (méthanolique, éthanolique et aqueux) de chaque plante sont
additionnés a 2 gouttes du réactif de Bouchardat. Le résultat positif est révélé par une précipitation

de couleur brun rougeétre (Soni et Sosa, 2013).
Test de Mayer

A quelques ml d'extrait d'échantillon de plante, deux gouttes de réactif de Mayer sont
ajoutées le long des cOtés de tube a essai. L'apparition d'un précipité crémeux blanc indique la
présence d'alcaloides (Evans, 1997)

Test de Wagner

Quelques gouttes de réactif de Wagner sont ajoutées a quelques ml d'extrait de plante le long
des parois du tube a essai. Un preécipité brun rougeatre confirme le test comme positif (Wagner,
1993).

1.4.6.8. Proteines test de Biuret (test general)

A 3 ml d'extrait de NaOH a 4% et quelques gouttes de solution de CuSO4 a 1% ont été

ajoutés. Observe pour la couleur violette ou rose.
1.4.6.9. Xanthoprotéine (pour les protéines contenant de la tyrosine ou du tryptophane)

Test 1 : 3 ml d'extrait ont été mélangés avec 1ml de H>SO4 concentré, observé pour le blanc

précipite.

Test 2 : Dans 2 ml d'extrait ajouter 2 ml de HNO3 concentré I'observation de la couleur orange

indique la présence de protéines (Godghate et al., 2012).

1.4.6.10. Test pour les protéines contenant du soufre

5 ml d'extrait ont été mélangés avec 2 ml de NaOH a 40 % et 2 gouttes de solution d'acétate de
plomb a 10 %. La solution a été bouillie, elle est devenue noire ou brunatre en raison de la formation
de PbS.

1.4.6.11. Test de gélatine
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L'extrait (50 mg) est dissous dans 5 ml d'eau distillée et 2 ml d'une solution de gélatine a 1 %
contenant 10 % de NaCl y sont ajoutés. Un précipité blanc indique la présence de composés

phénoliques.
1.4.6.12. Test pour les acides aminés

Test a la ninhydrine (test général) 3 ml de filtrat et 3gouttes de solution de ninhydrine a 5 %

ont été portées a ebullition bain-marie pendant 10 min. observeé pour le violet ou le bleuatre couleur
1.4.6.13. Huiles essentielles

A 2 ml de chaque extrait sont ajouté & 100 ml de NaOH 10% et 100 ml d'HCI 10%.
Formation précipitation blanche (Cahyono, 2015).

1.4.6.14. Coumarines

Meéthode 1 : 2 ml de chaque extrait sont ajoutés avec 3 ml d'hydroxyde de sodium (NaOH 10% dans

I’eau distillée) avec agitation. Apparition de couleur jaune.

Méthode 2 : 2 ml de chaque l'extrait sont ajouté avec 10 gouttes d’hydroxyde de sodium (NaOH
10% dans I’eau distillée) a 10% et 5 gouttes dHCI a 10%. Apparition de couleur rouge (El
Yahyaoui et al. 2017)

1.4.6.15. Sucres réducteurs (Test de Fehling)

1 ml de A de Fehling et 1 ml de B de Fehling les solutions ont été mélangées et bouillies
pendant une minute. Un volume égal de solution d'essai a été ajouté, chauffé dans un bain d'eau

bouillante pendant 5 a 10 min et observé pour un précipité jaune, puis rouge brique.

1.4.6.16. Test pour les triterpénoides (test de Salkowski)

Dans 2 ml d'extrait, ajouter 1 ml de chloroforme suivi de quelques gouttes de H2SO4
concentré sur le co6té du tube a essai et bien agité, la formation de couleur jaune a la couche

inférieure indique la présence de triterpénoides.
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1.4.7. Propriétés fonctionnelles
1.4.7.1. Pouvoir émulsifiant
1.4.7.1.1. Préparation des émulsions
Les types d’émulsions préparées sont indiqués dans le tableau 01.

Tableau 01 : Composition des différents types émulsions préparées

Emulsions Avec stabilisant  Sans stabilisant
Composantes(%o) 8, (Ss)
Eau distillée 95 95
Extrait aqueux 0,5 0,5
Huile d’olive 4 4.5
Tween 80 0,5 0

Le mélange a été placé dans un bécher et agité pendant 1 minute a température ambiante
(25°C) a l'aide d'un agitateur blinder.

1.4.7.1.2. Mesure de la stabilité

. A partir de I’émulsion mere on prépare une dilution au 1/20eme
o On homogeénéise la dilution en retournant la fiole sans agiter.
o Une nouvelle dilution a raison du 1/5eme est réalisé a partir de la premiere dilution, on

remplit la cuve du spectrophotometre.

. On lit I’absorbance a 500 nm aprés avoir réalisé un blanc avec I’eau distillée.
o La solution mere est conservée pour les mesures ultérieures.
o On reprend les mémes étapes a 30 ; 60 ; 90 ; 120 ; 150 ; 180 min.

S (%) =100.At/At0
D’ou:
At : L’absorbance a tl ;t2;t3 ;t4;t5;t6.

At, : L’absorbance a t0.
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1.4.7.1.3. Paramétres microscopiques
1.4.7.1.3.1. Diamétre des globules gras

Le diamétre moyen des globules gras est déterminé microscopiquement a I’aide d’un
microscope optique, nous avons utilisé micrométre oculaire gradué de 0 & 10 dont les graduations
sont distantes les unes des autres de 0,1 pum. Pour avoir une répartition statistique, on se déplace au

hasard sur la surface du rectangle en réalisant 10 déterminations successives sous I’objectif 40.
¢ =K/10 [Y i=10i=1Di |

Ou:

@ : Diamétre moyen des globules gras a temps t en um.

K : Coefficient oculaire constant (k = 2,41).

i : Nombres des globules gras fixés au hasard.

D : Diameétre de globule gras en pum.

1.3.7.1.3.2. Nombre des globules gras

Pour le dénombrement des gouttelettes d’huile, c¢’est une estimation qui consiste a : apres la
préparation de 1I’émulsion, on préléve avec une pipette de pasteur une goutte et on la dépose sur une
lame, et on compte le nombre des gouttelettes dans dix champs et on applique la formule donnée par
Regnault(1992).

N = F.n/f.a
Ou:
N : Nombre de globules gras contenus dans le volume de la suspension examinée.
F : Surface de la lame sur laquelle, on a étalé le volume de suspension examinée (4 cm?).
f : Surface d’un champs égale a 8.86 mm?,
N : Nombre des globules gras dénombrés sur I’ensemble des champs examinés.

a : Nombre de champs examinés.
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Nous avons appliqué la formule pour :

-Un agrandissement de ’objectif 10 ou la surface de champs est 8.86 mm?.
-Un nombre de champs examinés égale a 10

1.4.7.1.3.3. Prise de photos

La prise des photos des émulsions sont réalisées microscopiquement avec Gx40 par un

appareil photo numérique.
1.4.7.1.4. Paramétre macroscopique
1.4.7.1.4.1. Indice de crémage
Principe

L’indice de crémage donne de I’information indirecte sur 1’état de floculation d’une

émulsion (Sean, 2004).
Mode opératoire

Pour I’estimation de I’indice de crémage

20 ml d’émulsion a été transféré dans un tube a essai, hermétiquement bouché, et gardé a
la température 25°C dans 1’étuve ;

= L’émulsion se stratifie en temps, en s’obtenant trois couche ;

Une couche opaque, une autre turbide et la derniére transparente, les couches turbides et
transparentes constituent la couche sérique, tandis que celle opaque est I’émulsion

= On mesuré¢ la hauteur de la couche sérique et de 1’émulsion
L’indice de crémage a ¢été calculé selon la relation suivante :
IC =[H(S) / H(E)] x 100%
Ou:
H(S) : Hauteur de la couche sérique (divisions de 0,1ml).

H(E) : Hauteur de la couche d’émulsion (divisions de 0,1ml).
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1.4.7.2. Pouvoir stabilisant
1.4.7.2 .1. Préparation des émulsions
Les types d’émulsions préparées sont indiqués dans le tableau 02.

Tableau 02 : la composition de ’émulsion préparée

Emulsions Avec stabilisant  Sans stabilisant
Composantes(%o) (As) (Ss)
Eau distillée 95 95
Extrait aqueux 0,5 0
Huile d’olive 4 4,5
Tween 80 0,5 0,5

Le mélange est mis dans un bécher, agité a I’aide d’un agitateur blinder a une vitesse 18000
tours pendant 1 minute, a la température ambiante (20 °C).

1.4.7.2.2. Caractérisation des émulsions

Le pouvoir stabilisant d’extrait aqueux repose sur la mesure spectrale 1’absorbance a 500nm,

1’échantillon est dilué en double (1/20 eéme et 1/5éme)
1.4.7.2.3. Stabilité
On exprime la stabilité (S) en pourcentage selon la formule suivante :
S (%) =100.At/At0
Ou : At,: absorbance a temps t0
At : absorbance a temps t
1.4.7.2.4. Diamétre moyen des globules gras

Diamétre moyen des globules gras est determiné microscopiquement a 1’aide d’un

microscope optique, nous avons utilisé micrometre ocuaire gradue de 0 & 10 dont les graduations
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sont distantes les unes des autres de 0,1 um pour avoir une répétition statistique on se déplace au

hasard sur la surface du rectangle en réalisant 10 déterminations successives sous 1’objectif 40.
¢ =K/10 (X i=1 i=10 Di)
OuU:
¢: diameétre moyen des globules gras a temps t en pm
K : coefficient oculaire constant (K=2,41)
I : nombre de globules fixes
D : diametre de globule gras en pm
1.4.7.2.5. Nombre des globules gras

Le dénombrement des globules gras d’huile est une estimation qui repose sur le comptage
microscopique des globules gras ; nous avons calculé le nombre moyen de globules gras contenus

dans la formule suivante donnée par Regnault(1992).
N=Fn/fa
Ou:
N : nombre de globules gras contenus dans le volume de la suspension examinée (mm2).
F : surface de la lame sur laquelle on a étale le volume de suspension examinée (4cm2).
f : surface d’un champs égal a 8,86 mm?.
N : nombre de globules gras dénombres sur I’ensemble des champs.
a : nombre de champs examines.

Nous avons appliqué la formule pour un agrandissement de I’objectif a 10 ou la surface du

champ est 8,86 mmz2 et un nombre de champs examines égale a 10
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1.4.7.2.6.Indice de crémage :

C’est la capacité de la remontée de la phase huileuse (la partie la moins dense de 1’émulsion)
en fonction du nombre, du diamétre et de distribution des gouttelettes .L’indice de crémage est

calculé selon la formule suivante :

1C(%)= (Hh/Hé) x100
Ou:
Hh : hauteur de la phase aqueuse dans I’émulsion (mm)

Hé : hauteur de I’émulsion (mm)
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CHAPITRE I1 Résultats et Discussion

Il .1.Caractérisation morphologique des gousses de caroube
Les résultats de la caractérisation morphobiologique des gousses de caroube sont présentés
dans I’annexe 01.

Selon les variétés, les gousses de caroube varient en taille, leur forme, qualité, couleur et
rendement en graines. Ces changements peuvent étre attribué au génotype de la plante, a
I'origine géographique, aux conditions climatiques et aux méthodes récolte et stockage (Batlle
et Tous, 1997 ; Owen et al, 2003 ; Biner et al, 2007; Naghmouchi et al, 2009; Sidina et al,
2009).

La figure 03 montre clairement que les gousses provenant de la région de Mascara ont une

taille plus grande par rapport aux celles de la région de Mila qui sont les plus petites.

Figure 03: Les gousses de caroube des différentes régions.

Les caractéristiques morphologique : volume, poids, largeur, épaisseur, largeur, longueur de dix

gousses de caroube de chaque régions ont été déterminées selon les résultats dans la figure 04 .
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Figure 04 : Caractérisation morphobiométrique des gousses de caroube
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Le caroubier, arbre toujours vert, a cime trés étalée, peut atteindre 8 a 17 m de hauteur, 85
cm de diametre et vivre jusqu'a 200 ans. Son écorce est brune et rugueuse (Ait Chitt et al, 2007).

Les feuilles du caroubier sont utilisées depuis longtemps comme aliments pour le bétail.
On peut dire que cet arbre profite de tout, puisque son bois est également utilisé pour fabriquer
des meubles artisanaux et comme bois pour le feu (Rejeb et al, 1991 ; Batlle et al, 1997)

La caroube est une gousse de couleur foncee qui, par un processus industriel, est hachée
pour obtenir deux produits : la pulpe (environ 90 % du poids total) et la graine ou caroube (10
%), dont les caractéristiques et les applications alimentaires sont trés variees (Simon, 2010).

Les gousses ont été classées en deux catégories en fonction de leur taille : Iégerement
longue (14 < L < 15 cm) et légérement courte (10 < L < 14 cm). Cette catégorisation de taille a
été utilisée pour déterminer la taille des travaux de Tous et al. (1996) et de Batlle et Tous (1997)
qui ont rapporte que la taille moyenne des gousses peut aller de 10 a 30 cm.

Pour notre échantillon, la taille un peu plus longue (16,287 cm) est caractéristique des gousses de
Mascara et la taille un peu plus courte est caractéristique des gousses de Mila . La moyenne est de

14,296 cm respectivement.

La largeur des gousses de caroubier est une indication importante d'ordre agronomique.
Elle peut renseigner sur l'état compressé ou élargi de la gousse ainsi que sur le volume des

graines et de la pulpe et elle est indépendante de la taille de la gousse.

Les échantillons de Mascara ont des gousses assez larges avec une moyenne de 2,4cm,

tandis que les autres échantillons de la region de Mila ont enregistré 1.156 cm, respectivement.

Selon Simon(2010), ces résultats sont en accord avec les limites de la littérature qui

s'étendent de quelques centimetres.

L'épaisseur des gousses est un critére qui distingue les gousses comprimées des gousses
volumineuses et est extrémement variable d'un échantillon a un autre. Elle peut atteindre 1 cm, en

particulier dans les gousses de riz (Batlle et Tous, 1997).
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Cette variable nous permet de différencier les échantillons avec des gousses charnues et
volumineuses dont I'épaisseur est supérieure & 0.61 cm, comme celles de Mascara avec une

épaisseur de 0.70 cm et celles de Mila avec une épaisseur moyenne de 0.60 cm.

Le poids total de la gousse et la quantité de pulpe sont fortement influencés par les
mesures de longueur, de largeur et d'épaisseur mentionnées précédemment. En effet, nous avons
constaté que les échantillons ayant un poids important de fruits et de pulpe sont généralement
ceux qui ont des gousses assez longues, larges et épaisses. L'échantillon de Mascara a enregistré
la valeur la plus élevée a 18,33 g, suivi de celui de Mila avec une valeur de 10,44 g,

respectivement

Autres caractéristiques morphobiométriques : nombre et poids des graines de 10 gousses

de chaque échantillon de caroube ont éte determinées

MA : Mascara M1 :Mila

Figure 05 : Caractérisation morphobiométrique des gousses de caroube.

La gousse est composée de trois parties : I'épicarpe, le mésocarpe et les graines. Elle est
séparée a l'intérieur par des cloisons pulpeuses transversales contenant de 4 a 16 graines, dont la
longueur et la largeur sont respectivement de 8 a 10 mm et de 7 a 8 mm .Au début, la gousse est
verte, mais a maturité, elle devient brun foncé (Rejeb, 1995 ; Batlle et al., 1997 ; Ait Chitt et al.,
2007).

Les échantillons de Mascara sont caractérisés par des gousses contenant un grand nombre
de graines, avec une moyenne de 9.5, par rapport aux autres échantillons, qui ont enregistré une

valeur de 4,3 pour la région de Mila, respectivement.
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Yousif et alghzawi (2000) ont bien établi que les mesures physiques de la totalité des
gousses de caroubes indiquent indirectement la qualité des gousses. lls ont observé que, plus
I’épaisseur n’est élevée, plus le taux de pulpe et de noyau n’est élevé et par conséquent les
gousses ont une meilleure qualité. On peut conclure a partir de ces données que I'échantillon de

Mascara est de bonne qualité par rapport a celui de Mila.
I1.2. Sélection d’extraits aqueux
Les résultats de la sélection des extraits aqueux sont indiqués dans ’annexe 02
11.3. Analyses physiques
Les résultats des analyses physiques des extraits aqueux sont indiqués dans 1’annexe 03
11.3.1. Détermination du pH

Les résultats de la détermination du pH sont résumés dans la figure 06

pH
6
4
2
0 T T T T T
Gousse Pulpe Gousse Mila  Pulpe Mila
Mascara Mascara

Figure 06 : Résultats du pH des différents échantillons.

A partir de ces résultats, nous avons constaté que nos échantillons ont généralement un
pH acide entre 4,48 et 5,47. Ces résultats sont en accord avec ceux de Yousif et alghzawi
(2000), et de Baston (2016), qui ont signalé des valeurs allant de 4.34 £ 0.01 4 5.96 + 0.02.

Les échantillons de poudre de gousses entieres de la région de Mila ont enregistré des valeurs
plus élevées 5,47, celle de Mascara ont une moyenne de 4,50. Suivis des échantillons de poudre

de pulpe, avec des valeurs de 4,94 pour Mila et 4,48 pour la région de Mascara.

11.3.2. Conductivité électrique
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Les résultats de la détermination de la conductivité électrique sont résumés dans la figure 07

Conductivité

5 -
4 4
3 4
2 - ® Conductivité
1 .
0 . . . ,

Gousse Pulpe Gousse Mila  Pulpe Mila

Mascara Mascara

Figure 07 : Valeurs des conductivités électriques d’extraits aqueux des différents échantillons de

caroube

Ce qu’on voit sur la figure est que ’extrait aqueux issu de poudre de gousse entiére et de

pulpe de la région de Mascara est supérieure par apport a celle de Mila.

D’aprés Tardat Henry et Beaudry (1992), la conductivité électrique d’une solution varie
selon la force des ions.

11.3.3. Densité

Les résultats de la détermination de la densité sont resumés dans la figure 08.
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1,12 -
1,1 A
1,08 -
1,06 -
1,04 -

1,02 - m Densité

0,98 -
0,96
0,94

Gousse Mascara Pulpe Mascara Gousse Mila  Pulpe Mila

Figure 08 : Valeurs de la densité d’extraits aqueux des différents échantillons de caroube.

Les résultats montrent que la densité d’extrait aqueux de la poudre de gousse entiéere et de

pulpe de Mascara sont supérieures a celle de la région de Mila.

D’aprés Boudier et Luquet (1980), la densité dépend de la teneur en matiere seche,

matiere grasse et ainsi de la température.
11.3.4. Détermination de la teneur en cendres

Les résultats de la détermination de la teneur en cendres sont résumés dans la figure 09

Cendres

0,4
0,3
0,2
0,1

- i

Figure 09 : Valeurs de cendres d’extraits aqueux des différents échantillons de caroube.
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Les taux de cendres enregistrés pour les deux types d’extraits aqueux de la région
Mascara sont supérieurs a ceux trouvés dans la région Mila, et que pour les deux régions

(Mascara et Mila) celui noté dans I’extrait a base de pulpe et important que celui marqué dans la
gousse entiere.

La qualité nutritionnelle de I'échantillon a analyser est éclairée par la détermination de la

teneur en matiére minérale. En effet, la teneur en cendres des aliments doit étre limitée a la fois

pour la consommation humaine et animale (Messaid, 2008).
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11.4. Criblage phytochimique

Les résultats d’analyse de la mise en évidence des molécules phytochimiques sont

consignés dans le tableau 03

Tableau 03 : Résultats de criblage phytochimique des extraits aqueux des caroubes étudiés.

Test Poudre Résultats
PMA =
+ | = - =
4 - _
Ry ¥ =
Flavonoides PMI —
GMI +
PMA +
GMA +
Mucilage PMI _
GMI +
PMA —
GMA —
PMI —
Coumarinel GMI —
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Huiles essentiel

PMA

GMA

PMI

GMI

Coumarine 2

PMA

GMA

PMI

GMI

Tanins

PMA

GMA

PMI

GMI

Saponines

PMA

GMA

PMI

GMI
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PMA | 4
Glycosides
cardiaques GMA | ¢+
PMI | &
GMI +
Alcaloides PMA +
(test GMA | _
Bouchardat)
PMI | 4
GMI +

Test de Mayer | PMA —

GMA | _

PMI —

GMI —

Test de | PMA +
Wagner

GMA | 1

PMI —

GMI | 4
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Protéines test | GMA
de Biuret (test
géneral)
PMA
GMI
PMI
Xanthoprotéin | PMA
e
GMA
PMI
GMI
Testde gélatine | PMA
GMA
PMI
GMI
Les acides | PMA
aminés
GMA
PMI
GMI
Sucres PMA
réducteurs
(Test de | GMA
Fehling) PMI
GMI
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Triterpénoides | PMA

(test de

Salkowski) GMA
PMI —
GMI —

Test pour les | PMA —

proteins

contenant  du | CMA | +

soufre PMI +
GMI +

D’apres les résultats, nous remarquons que 1’ensemble d’extraits aqueux analysés sont
caractérisés par une variabilité en matiere des molécules phytochimiques.

La moitié des molécules phytochimiques analysées (Carbohydrates;  Glycosides
cardiaque ; Flavonoides ; Mucilages ; Protéines contenant du soufre; Sucre hexose ;
Triterpinoides ; Sucres réducteurs ;) sur les différents extraits aqueux sont jugées comme positifs
dont les autres déclarées comme negatifs ( Coumarinel ;Coumarine 2 ;Gélatine
;Tanins ;Saponines ; Acides aminés ; Protéines « BIURET GENEREL TEST » ; Alcaloides «
MAYER et WAGNER » ; Sucres non réducteurs ; Xanthoprotéine ).

Hormis trois molécules phytochimiques (Gelatine ; Huiles Essentielles ; Alcaloides «
BOUCHARDAT » ont présentés une variation concernant leur présence et absence dans les
extraits aqueux dans les deux sites biogéographiques.

Cette variation peut étre expliquée par nombreux facteurs a savoir : variété, climat, site
biogéographique, alimentation, altitude, stade de récolte, organe récolté, technique d’analyse
...etc.
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11.5. Pouvoir émulsifiant
11.5.1.Etude des émulsions

11.5.1.1. Stabilité

La figure 10 montre la cinétique de la stabilité de différentes émulsions en fonction du temps ,

120
0 m
80 54
\% —+—PG.MI.Ss
60 =i—PP.MI.Ss

—i—PG.MA Ss
40 PP.MA.Ss
20
a
0 T T T T T 1
0 30 60 90 120 150 180
120
100
80 -
——PG.MiAs
60 —li—PP.MI.As
——PG.MA_.AsS
40 —=—PP.MA.As
20 b
0 T T T T T T
0 30 60 20 120 150 180

Figure 10 : Cinétique de la stabilité des émulsions a base d’extraits aqueux de la poudre de la caroube

sans stabilisant (a) et avec stabilisant (b) au cours du temps.
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Nous constatons que les différentes allures de la stabilité ont une tendance a se diminuer

au cours du temps.

Parmi les émulsions qui ont relevé des bonnes stabilités au cours du temps sont celles

formées a base de :

L’extrait aqueux (EA-GMA-Ss) avec une stabilité varie du 100 a 94,41%

. L’extrait aqueux (EA-GMI-Ss) avec une stabilité varie du 100 a 82,94 %
. L’extrait aqueux (EA-GMI-As) avec une stabilité varie du 100 & 76,93%
. L’extrait aqueux (EA-PMI-Ss) avec une stabilité varie du 100 & 73%

. L’extrait aqueux (EA-PMA-Ss) avec une stabilité varie du 100 a 70,55%
. L’extrait aqueux (EA-PMI-As) avec une stabilité varie du 100 a 54,90%
. L’extrait aqueux (EA-PMA-AS) avec une stabilité varie du 100 a 54,85%
. L’extrait aqueux (EA-GMA-AS) avec une stabilité varie du 100 a 48,24%

Les émulsions se distinguent des stabilisants qui ne peuvent seulement permettre la
création d’une émulsion mais offrent également une stabilit¢ a une émulsion déja créée. Les
proteines composees amphiphiles, qui présentent des parties hydrophobes et hydrophiles, sont de
bons agents surfactants et s’adsorbent aux interfaces, méme a trés faible concentration dans la

phase. (Sredzinski, 2010).
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11.5.2. Parametres microscopiques
11.5.2.1. Diametre moyen de globules gras

La figure 11 indique la cinétique du diametre moyen des globules gras des émulsions étudiées au

cours du temps.

10
9
8 }
7 /f
6 / ——PG MLSs
5 —8—PP MI.Ss
. —4—PG MA.Ss
—=PP MA S5
3 -
2
1
0 T T T T T
0 30 60 90 120 150 180
@)
12
—4—PG MIi As
~@— PP MI As
—4—PGMA As
PP MA As
0 T T T T T 1
0 30 60 90 120 150 180
(b)

Figure 11 : Cinétique du diamétre moyen des globules gras des émulsions a base d’extraits aqueux de la

poudre de la caroube sans stabilisant Figll.a et avec stabilisant (b) au cours du temps.
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Les émulsions qui ont enregistré des valeurs inferieures et légérement stables au cours du temps

sont celles formées a partir de :

. L’extrait aqueux (EA-GMA-Ss) avec un diametre varie du 2,04 a 6,57 um
. L’extrait aqueux (EA-GMI-Ss) avec un diamétre varie du 3,03 a 7,59um

. L’extrait aqueux (EA-PMA-ASs) avec un diamétre varie du 2,82 a 8,14um
. L’extrait aqueux (EA-PMA-Ss) avec un diamétre varie du 3,34 a 8,45um
. L’extrait aqueux (EA-PMI-As) avec un diametre varie du 2,32 a 8,54um

. L’extrait aqueux (EA-PMA-Ss) avec un diamétre varie du 1,98 & 8,67um
. L’extrait aqueux (EA-GMA-AS) avec un diamétre varie du 3,47 a 8,78um
. L’extrait aqueux (EA-GMA-AS) avec un diametre varie du 2,16 a 9,66pum

Ces résultats sont similaires a ceux de Cheftel (1985), qui ont revelé des globules gras

dispersés avec des diameétres de gouttelettes de 0,1 a 50 pum.

Selon Dickinson (1998), la gélification des protéines augmente la stabilité de 1’émulsion
en favorisant la formation d’un film rigide autour de la gouttelette. L’émulsion a été rappelee
pour étre préparée a partir d’un extrait aqueux trés visqueux, Selon Maude (2000), la vitesse a

laquelle la graisse monte a la surface de I’émulsion est ralentie par cette viscosite.
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11.5.2.2. Nombre des globules gras

La figure 12 indique la cinétique du nombre moyen des globules gras des émulsions au
cours du temps.

200
180
160 R
120 =0=PG MI.Ss
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40 N
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100 \ ——PP MLAS

\ \ \ —#—PG MA.AS
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40
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Figurel2 : Cinétique du nombre moyen des globules gras des émulsions a base d’extraits aqueux

de la poudre de la caroube sans stabilisant (a) et avec stabilisant (b) au cours du temps
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Les émulsions qui ont manifesté par des valeurs du nombre moyen des globules gras

supérieur et croissant au cours du temps sont celles préparées a partir de :

. L’extrait aqueux (EA-PMI-As) avec un nombre varie du 179,68 a 100,22
. L’extrait aqueux (EA-GMA-Ss) avec un nombre varie du 173,81 a 69,52

. L’extrait aqueux (EA-GMA-As) avec un nombre varie du 156,65 a 68,62
. L’extrait aqueux (EA-PMI-Ss) avec un nombre varie du 149,88 a 57,72

. L’extrait aqueux (EA-PMA -As) avec un nombre varie du 147,49 a 54,17

. L’extrait aqueux (EA-GMI -As) avec un nombre varie du 174,71 & 47,85
. L’extrait aqueux (EA-GMI -Ss) avec un nombre varie du 136,90 a 45,46
. L’extrait aqueux (EA-PMA -Ss) avec un nombre varie du 164,29 a 29,60

Selon Cheftel (1985), ces réductions sont principalement causées par les trois processus :

le crémage, la floculation et la coalescence.
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11.5.2.3. Prise des photos

Le tableau 04 illustre les aspects microscopiques des émulsions a base d’extraits aqueux de la

poudre des caroubes.

Tableau04 : Aspects microscopiques des émulsions étudiées.
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11.5.3. Aspect macroscopique
11.5.3.1. Indice de crémage

Les résultats de I'indice de crémage des émulsions sont indiqués dans I’annexe 04. La

figure 11 donne I’évolution de I’indice de crémage des émulsions au cours du temps

=
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o
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Figure 13 : Cinétique de I’indice de crémage des émulsions a base d’extraits aqueux de la poudre

de la caroube sans stabilisant (a) et avec stabilisant (b) au cours du temps.
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Nous constatons que I'émulsion préparée a base d'extrait aqueux de poudre de pulpe de

Mila et de mascara et de stabilisant an une bonne stabilité au fil du temps, ce qui a conduit a une
Iégére augmentation de l'indice de crémage.
Selon DICKINSON en 1995, plus les gouttelettes dispersées sont petites, plus I'émulsion est
stable.
11.5.4.Prise des photos

La figure 14 illustre ’aspect macroscopique des émulsions a base d’extraits aqueux de la
poudre de la caroube sans stabilisant (a) « EA-Ss » et avec stabilisant (b) « EA-As » au cours du

temps
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=0 Huile =24

t=48 (b) t=72

Figure 14 : Aspect macroscopique des émulsions a base d’extraits aqueux de la poudre de la

caroube sans stabilisant (a) « EA-Ss » et avec stabilisant (b) « EA-As » au cours du temps
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Selon Lim et al. (2015), de nombreux facteurs, y compris le pH de la solution, la
température de la solution, la concentration en sel et la vitesse et la durée de mélange, ont un
impact sur la stabilité de I'émulsion. En général, une vitesse de mélange plus élevée et une durée
de mélange plus longue produisent des tailles plus petites de gouttelettes d'émulsion avec une
surface interfaciale et une interaction de gouttelettes plus élevées, ce qui conduit a des émulsions

plus stables
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11.6. Pouvoir stabilisant
11.6.1. Etude des émulsions
11.6.1.1.Stabilité

La figure 15 montre la cinétique de la stabilité de différentes émulsions en fonction du temps

120
100
80
—4—PMI.Ss
60 ——=GMI.Ss
—i—PMA Ss
40 == (GMA Ss
20
a
0 T T T T
0 30 60 90 120 150 180
120

100 ~
80
5 >: —=—GMIAs

X ——=PMA.As
40 =—=GMA As
20
b
0 T T T T
0 30 60 90 120 150 180

Figure 15 : Cinétique de la stabilité des émulsions a base d’extraits aqueux de la poudre de la

caroube sans stabilisant (a) et avec stabilisant (b) au cours du temps.
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Nous constatons que les différentes allures de la stabilité ont une tendance a se diminuer au cours

du temps.

Parmi les émulsions qui ont relevé des bonnes stabilités au cours du temps sont celles formées a

base de :

«  L’extrait aqueux (EA-PMI-As) avec une stabilité varie du 100 a 78,56 %
»  L’extrait aqueux (EA-GMI-As) avec une stabilité varie du 100 a 78,22 %
»  L’extrait aqueux (EA-PMI-Ss) avec une stabilité varie du 100 & 76,75%

«  L’extrait aqueux (EA-GMA-Ss) avec une stabilité varie du 100 a 75,70%
»  L’extrait aqueux (EA-PMA-AS) avec une stabilité varie du 100 a 63,20%
»  L’extrait aqueux (EA-GMA-AS) avec une stabilité varie du 100 a 56,62%
»  L’extrait aqueux (EA-GMI-Ss) avec une stabilité varie du 100 a 53,23%
«  L’extrait aqueux (EA-PMA-Ss) avec une stabilité varie du 100 a 52,15%

Les emulsions sont différentes des stabilisants. Les stabilisants ne peuvent pas produire
d'émulsions seules, mais donnent de la stabilité aux émulsions déja produites. Certains composés
tels que les protéines peuvent agir a la fois comme émulsifiants et stabilisants. En fait, les
protéines sont des composés amphiphiles hydrophobes et hydrophiles avec des fractions actives,
sont de bons tensioactifs et s'adsorbent a I'interface, méme a de trés faibles concentrations dans la

phase aqueuse (Sredzinski, 2010).
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11.6.2. Parametres microscopiques
11.6.2.1. Diametre moyen de globules gras

La figurel6 indique la cinétique du diamétre moyen des globules gras des émulsions étudiées au

cours du temps.
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Figure 16 : Cinétique du diamétre moyen des globules gras des émulsions a base d’extraits

aqueux de la poudre de la caroube sans stabilisant (a) et avec stabilisant (b) au cours du temps.
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Les émulsions qui ont enregistré des valeurs inferieures et légérement stables au cours du

temps sont celles formées a partir de :

e L’extrait aqueux (EA-GMI-Ss) avec un diamétre varie du 3,66 a 7,23 um
e L’extrait aqueux (EA-GMI-As) avec un diameétre varie du 1,08 a 7,71um
e L’extrait aqueux (EA-PMA-Ss) avec un diaméetre varie du 2,30 a 7,72 um
e L’extrait aqueux (EA-PMI-As) avec un diamétre varie du 2,12 a 7,80pum
e L’extrait aqueux (EA-GMA-AS) avec un diamétre varie du 1,73 a 8,15um
e L’extrait aqueux (EA-PMA-AS) avec un diamétre varie du 2,74 a 8,24um
e L’extrait aqueux (EA-PMI-Ss) avec un diametre varie du 2,92 a 8,27um

e L’extrait aqueux (EA-GMA-Ss) avec un diamétre varie du 2,16 a 8,83um

Ces résultats concordent avec ceux de Cheftel (1985), qui ont montré que les gouttelettes des

globules gras dispersés ont un diametre compris entre 0.1 et 50 pum.

Selon Dickinson (1998), la gélification des protéines favorise la formation d’un film rigide
autour des gouttelettes et favorise la stabilité des émulsions. On rappelle que 1I’émulsion est
préparée a partir d’un extrait aqueux a haute viscosité, et selon Maude (2000), cette viscosité

permet de ralentir la montée de la matiére grasse a la surface de I’émulsion.
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11.6.2.2. Nombre des globules gras

La figure 17 indique la cinétique du nombre moyen des globules gras des émulsions au

cours du temps.
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Figure 17 : Cinétique du nombre moyen des globules gras des émulsions a base d’extraits

aqueux de la poudre de la caroube sans stabilisant (a) et avec stabilisant (b) au cours du temps.
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Les émulsions qui ont manifesté par des valeurs du nombre moyen des globules gras

inférieures et croissantes au cours du temps sont celles préparées a partir de :
. L’extrait aqueux (EA-PMA-AS) avec un nombre varie du 135,44 a 60,49

. L’extrait aqueux (EA-GMA-As) avec un nombre varie du 113,76 a 59,14

. L’extrait aqueux (EA-PMI-As) avec un nombre varie du 169,30 a 56,43
. L’extrait aqueux (EA-GMI-As) avec un nombre varie du 116,02 a 55,53
. L’extrait aqueux (EA-GMI -Ss) avec un nombre varie du 125,05 a 51,91

. L’extrait aqueux (EA-GMA -Ss) avec un nombre varie du 117,83 a 46,95
. L’extrait aqueux (EA-PMI -Ss) avec un nombre varie du 141,30 & 43,79
. L’extrait aqueux (EA-PMA -Ss) avec un nombre varie du 118,28 a 43,34

Selon Cheftel (1985), trois processus sont responsables de cette diminution

I'émulsification, la floculation et la coalescence

52



CHAPITRE 11

11.6.2.3. Prise des photos

Le tableau 05 illustre les aspects microscopiques des émulsions a base d’extraits aqueux de la

poudre des caroubes.

Tableau05 : Aspects microscopiques des émulsions étudiées.

Emulsions

EA-GMI-Ss

EA-PMI-Ss

EA-GMA-Ss

EA-PMA-Ss

>

Photos a t0
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EA-PMI-As

EA-GMA-As

EA-PMA-As
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CHAPITRE I1 Résultats et Discussion

11.6.3. Aspect macroscopique
11.6.3.1. Indice de crémage

Les résultats de I’indice de crémage des émulsions sont indiqués dans I’annexe 04. La

figure 18 donne I’évolution de I’indice de crémage des émulsions au cours du temps

12
10
8
EPG MI .Ss
6 mPPMI Ss
mPG MA . Ss
4 mPPMA. Ss
2 a
0
12
10
8
EPGMI. As
6 2 PPMI.As
HPGMA As
4 EPPMA As
2
b
0 1

Figure 18 : Cinétique de I’indice de crémage des émulsions a base d’extraits aqueux de la poudre

de la caroube sans stabilisant (a) et avec stabilisant (b) au cours du temps.
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CHAPITRE I1 Résultats et Discussion

Nous avons constaté que les émulsions préparées a base d'extraits aqueux de poudre de
gousse et poudre de pulpe des deux wilaya sans et avec stabilisants se caractérisaient par une

bonne stabilité dans le temps, se traduisant par une e augmentation de l'indice de crémage..

Selon Dickinson,( 1995), plus les gouttelettes dispersées sont petites, plus I'émulsion est
stable.

11.6.3.2. Prise des photos

La figure 19 illustre I’aspect macroscopique des émulsions a base d’extraits aqueux de la poudre
de la caroube sans stabilisant (a) « EA-Ss » et avec stabilisant (b) « EA-As » au cours du temps.

t=48 (@) =72
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CHAPITRE I1 Résultats et Discussion

t=0 t=24
Huile

t=48 (b) =72

Figure 19 : Aspect macroscopique des émulsions a base d’extraits aqueux de la poudre de la
caroube sans stabilisant (a) « EA-Ss » et avec stabilisant (b) « EA-As » au cours du temps

Selon Lim et al. (2015), de nombreux facteurs, y compris le pH de la solution, la
température de la solution, la concentration en sel et la vitesse et la durée de mélange, ont un
impact sur la stabilité de I'émulsion. En général, une vitesse de mélange plus élevée et une durée
de mélange plus longue produisent des tailles plus petites de gouttelettes d'émulsion avec une
surface interfaciale et une interaction de gouttelettes plus élevées, ce qui conduit a des émulsions
plus stables (Briceno et al, 1997 ; Ashrafizadeh et Kamran, 2010).
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CONCLUSION

A T’issu de cette étude, des résultats intéressants et encourageants ont été obtenus selon les
caractéristiques morphobiométriques du fruit du caroubier provenant de deux sites
biogéographiques différents (région de Mila et Mascara), les techniques d’extraction des
molécules phytochimiques & partir de leurs poudres, leur criblage phytochimique et
physicochimique et leur propriétés technofonctionnelles.

Les gousses de caroube provenant de la région de Mascara sont caractérisées par des
mesures morphobiométriques supérieures que celles notées pour la région de Mila notamment le
volume, le poids, la largeur et la longueur. Quant aux les analyses physico chimiques des extraits
aqueux ; les valeurs du pH des échantillons sont inferieurs a 7 (acides), ils sont compris entre
4,48 et 5,47.

Le criblage phytochimique a révélé que les extraits aqueux des poudres de caroubes sont
riches en molécules phytochimiques comme les carbohydrates, les glycosides cardiaques, les
flavonoides, les mucilages, les proteines contenant du soufre, les sucres hexoses, les

triterpinoides et les sucres réducteurs.

D’autre part, ceux préparés a base des poudres des gousses entieres et des pulpes de la
région de Mascara ont présenté des valeurs de la conductivité électrique et des densités
supérieures a celles trouvées dans ceux préparés a base des poudres du fruit du caroubier de Mila.
En ce qui concerne les propriétés émulsifiantes ; les meilleures émulsions sont celles préparées a
partir d'extrait aqueux macéré de poudre de pulpes de Mila, de I’huile d’olive vierge et du
stabilisant, or les émulsions préparées a partir d'extrait aqueux décocté de poudre de gousses de
Mila, de TI'huile d’olive vierge et du stabilisant ont donné un meilleur pouvoir stabilisant

comparativement aux autres types d’émulsions.

En perspectives, nous suggérons une étude complémentaire similaire traitant les effets de
la force ionique et du pH sur les propriétés fonctionnelles des extraits aqueux des poudres des

caroubes étudiés.
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Annexe 01 : Les résultats de Caractérisation morpho biométrique des gousses de caroube.

Tableau 01 : Les résultats de Caractérisation morpho biométrique des gousses de caroube de la wilaya

de Mila.
Gousse Longueur | Epaisseur | Largeur | masse (g) | Volume N° Poids T
(cm) (cm) (cm) (ml) Graines Graines

G 01 15,479 0,697 1,766 12,747 10 13 2,998
G 02 13,276 0,689 1,433 9,511 9 9 2,015
G 03 12,358 0,632 1,850 8,299 5 7 1,657
G 04 15,167 0,791 1,917 12,636 10 11 2,696
G 05 18,034 0,771 2,002 13,696 14 12 2,735
G 06 14,536 0,744 1,794 10,083 10 9 1,412
G 07 13,064 0,666 2,049 10,770 11 8 1,584
G 08 12,847 0,702 1,647 6,354 8 7 1,582
G 09 10,463 0,591 2,110 8,880 9 6 0,822
G 10 17,737 0,720 3,078 11,468 11 13 3,142

Tableau 02 : Les résultats de Caractérisation morphobiométrique des gousses de caroube de la

wilaya de mascara.

Gousse Longueur | Largeur | Epaisseur | masse (g) | Volume N° Poids T

(cm) (cm) . (cm) (ml) Graines Graines

G 01 18,36 18,36 0,64 22,839 19 7 1,156
G 02 17,051 17,051 0,668 19,748 11 8 0,822
G 03 13,518 13,518 0,684 14,260 17 5 0,878
G 04 16,271 16,271 0,727 19,812 9 11 1,568
G 05 11,479 11,479 0,520 10,766 11 4 0,550
G 06 13,471 13,471 0,540 12,658 19 6 0,741
G 07 18,051 18,051 0,582 22,466 13 8 1,364
G 08 17,687 17,687 0,527 16,622 13 7 0,747
G 09 17,474 17,474 0,576 19,556 17 8 1,375
G 10 19,508 19,508 0,580 24,579 19 7 0,823

Annexe 02 : Les valeurs du degré de Brix et I’indice de réfraction trouvées pour les extraits aqueux

(EAM et EAD) des fruits et pulpe de caroube en fonction des masses des poudres (PG.PP) / eau distillée

sont mentionnées respectivement par les tableaux suivants :

Tableau 01 : Variation du degré Brix et I’indice de réfraction d’extraits aqueux obtenu par macération et

par décoction en fonction des masses de (PGMILA).
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ANNEXES

Macération Décoction
Valeurs
. Degré de Brix Indice de Degré de Brix Indice de
Extrait aqueux
e % réfraction % réfraction
[PG(g)/eau distillée (mi)] (%) ' (%)
EA 01 [5/50] 3,60% 1,3382 3,75% 1,338
EA 02 [5/100] 2,45% 1,3365 2% 1,336
EA 03 [25/50] / / / /
EA 04 [25/100] 9% 1,3464 9,75% 1,3475

Tableau 02 : Variation du degré Brix et ’indice de réfraction d’extraits aqueux obtenu par macération et

par décoction en fonction des masses de (PPMILA)

Macération Décoction
Valeurs Degré de Brix Indice de Degré de Brix Indice de
. (%) réfraction (%) réfraction
Extrait aquetx[PP(g)/eau
distillée (ml)]
EA 01 [5/50] 3,75% 1,3385 5% 1,343
EA 02 [5/100] 9,15% 1,3465 2,35% 1,3365
EA 03 [25/50] / / / /
EA 04 [25/100] 7,25% 1,3435 2,85% 1,337
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Tableau 03 : Variation du degré Brix et I’indice de réfraction d’extraits aqueux obtenu par macération et

par décoction en fonction des masses de (PG MASCARA)

ANNEXES

Macération Décoction
Valeurs Degré de Brix Indice de Degré de Brix Indice de
Extrait aqueux (%) réfraction (%) réfraction
[PG(g)/eau distillée (ml)
EA 01 [5/50] 4,60% 1,3396 6,50% 1,3425
EA 02 [5/100] 2,80% 1,3370 3,15% 1,3375
EA 03 [25/50] / / / /
EA 04 [25/100] 10,15% 1,3480 12,30% 1,3515

Tableau 04 : Variation du degré Brix et I’indice de réfraction d’extraits aqueux obtenu par macération et

par décoction en fonction des masses de (PP MASCARA)

Maceration Décoction
Valeurs Degré de Brix Indice de Degré de Brix Indice de
Extrait aqueux (%) réfraction (%) réfraction
[PP(g)/eau distillée (mI)]
EA 01 [5/50] 4,25% 1,3392 6,40% 1,3424
EA 02 [5/100] 2,25% 1,3366 3,25% 1,3376
EA 03 [25/50] / / / /
EA 04 [25/100] 10% 1,3487 13,50% 1,353

D’aprés les résultats d’analyses des quatre tableaux ci-dessus les extraits aqueux sélectionnés qui ont

présentes des teneurs élevées pour le degré de Brix et I’indices de réfractions sont ceux préparés selon le

protocole suivant pour chaque échantillon :
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= Echantillon de la région de Mascara :

ANNEXES

Poudre utilisé

Solution [P(g) / eau distillée
(mi)]

Technique utilisé

Poudre gousses entiers (PGMA)

[25/100]

Décoction

Poudre pulpes (PPMA)

[25/100]

Décoction

= Echantillon de la région de Mila

Poudre utilisé

Solution [P(g) / eau distillée
(mi)]

Technique utilisé

Poudre gousses entiers (PGMI)

[25/100]

Décoction

Poudre pulpes (PPMI)

[5/50]

Macération
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Annexe 03 : Les résultats des analyses physiques des extraits aqueux

ANNEXES

Tableau 01 : Les valeurs des parameétres physiques des différents extraits de caroube

N° Test Poudre Résultat
PMI 4,94
GMI 5,47
PMA 4,48
GMA 4,50

01 pH & 25°C
PMI 2
GMI 2,33
PMA 4,81
GMA 4,89

02 Conductivité électrique

(mS/cm)

PMI 1,009
GMI 1,004
PMA 1,047
GMA 0,717

03 Densité a 25°C
PMI 0,1337%
GMI 0,0658%
PMA 0,3737%
GMA 0,3019%

04 Cendres (%)
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Annexe 04 : Les résultats de I’indice de crémage des émulsions dans le pouvoir émulsifiant.
Tableau 01 : Les valeurs de I’indice de crémage des émulsions a base d’extraits aqueux de la poudre de la

caroube sans stabilisant au cours du temps.

Temps (h) 24 48 72
IC %

GMI-Ss 6,66 1,77 1,77

PMI-Ss 6,66 1,77 1,77

GMA-Ss 6,66 7,77 8,88

PMA-Ss 5,55 6,66 8,88

Tableau 02 : Les valeurs de I’indice de crémage des émulsions a base d’extraits

aqueux de la poudre de la caroube avec stabilisant au cours du temps.

Temps (h) 24 48 72

IC %
GMI-As 5,55 7,77 8,88
PMI-As 5,55 8,88 7,77
GMA-As 5,55 6,66 8,88
PMA-As 6,66 7,77 8,88
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Annexe 05 : Les résultats de I’indice de crémage des émulsions dans le pouvoir stabilisant.

Tableau 01 : Les valeurs de I’indice de crémage des émulsions a base d’extraits aqueux de la poudre de la

caroube sans stabilisant au cours du temps.

Temps (h) 24 48 72
IC %
GMI-Ss 6,66 8,88 10
PMI-Ss 6,66 7,77 9,99
GMA-Ss 6,66 8,88 10
PMA-Ss 6,66 8,88 10

Tableau 02 : Les valeurs de I’indice de crémage des émulsions a base d’extraits aqueux de la poudre de la

caroube avec stabilisant au cours du temps.

Temps (h) 24 48 72
IC %
GMI-As 5,55 7,77 8,88
PMI-As 5,55 8,88 8,88
GMA-As 5,55 7,77 9,99
PMA-As 5,55 8,88 9,99
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Résumé

L'étude réalisée a porté sur la caractérisation morphobiométrique des caroubes,
I'extraction aqueuse des molécules phytochimiques, le criblage phytochimique, lanalyse
physicochimique et I'évaluation de leurs propriétés emulsifiantes et stabilisantes. Les résultats ont
démontré que les caractéristiques morphobiométriques varient d'un site biogéographique a un
autre. Le criblage phytochimique des extraits aqueux de caroube a révélé la présence d'une
variété de métabolites secondaires tels que les flavonoides, les mucilages, les protéines sulfurées,
les glucides, les hexoses, les sucres réducteurs, les glycosides cardiaques, les triterpénoides et les
saponines. Une variabilité a été enregistrée pour les parameétres physicochimiques des extraits
aqueux préparés a partir des poudres des caroubes étudiées. En ce qui concerne les propriétés
émulsifiantes, les meilleures performances ont été observées dans I'émulsion préparée a partir de
I'huile d'olive vierge et de I'extrait aqueux macéré de poudre des pulpes de Mila avec stabilisant,
or les émulsions préparées a partir d'extrait aqueux décocté de poudre de gousses de Mila, de
I’huile d’olive vierge et du stabilisant ont donné¢ un meilleur pouvoir stabilisant

Mots cles : Caroube, phytochimie, émulsifiant, stabilisant, extrait aqueux.
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Abstract

The study carried out focused on the morphobiometric characterization of carobs, the
aqueous extraction of phytochemical molecules, phytochemical screening, physicochemical
analysis and the evaluation of their emulsifying and stabilizing properties. The results
demonstrated that the morphobiometric characteristics vary from one biogeographical site to
another. Phytochemical screening of agueous carob extracts revealed the presence of a variety of
secondary metabolites such as flavonoids, mucilages, sulfur proteins, carbohydrates, hexoses,
reducing sugars, cardiac glycosides, triterpenoids and saponins . Variability was recorded for the
physicochemical parameters of the aqueous extracts prepared from the carob powders studied. As
regards the emulsifying properties, the best performances were observed in the emulsion prepared
from virgin olive oil and the macerated aqueous extract of Mila pulp powder with stabilizer, or
the emulsions prepared from aqueous extract decocted from powder of Mila pods, virgin olive oil
and stabilizer gave better stabilizing power

Key words: Carob, phytochemical, emulsifier, stabilizer, aqueous extract.
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