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Introduction

Introduction

Le caroubier, également connu sous le nom scientifique de Ceratonia siliqua, est
un arbre fruitier appartenant a la famille des légumineuses et originaire du bassin
méditerranéen. Ces arbres a feuillage persistant peuvent atteindre une hauteur
impressionnante de 15 metres. Depuis I'Antiquité, le caroubier est apprécié pour ses
fruits, les caroubes, qui sont largement utilisés en cuisine et en médecine. Un

caroubier peut vivre jusqu'a 200 ans tout en atteignant sa pleine hauteur de 15 metres.

La caroube est 1'une des cultures fruitiéres les plus importées des pays
méditerranéens. Leurs productions et consommations a considérablement augmenté
ces derniéres années. Elles sont largement utilisés dans la fabrication des jus cuits «
pekmez » et de boissons en poudre. L utilisation du fruit entier dans la consommation
humaine est limité, cependant, en raison du niveau élevé de tanins qui en resulte
’astringence (Bate S,1973).

Toutes les composantes de l'arbre (feuilles, fleurs, fruits, bois, écorce, racines)
possedent des usages et une importance dans divers domaines en plus de leur attrait
esthétique et paysager. Par conséquent, il est reconnu comme I'un des arbres fruitiers

et forestiers ayant le plus fort potentiel de valeur ajoutée.

En outre, la pulpe est largement employée dans l'industrie agroalimentaire et
pharmaceutique, en particulier dans lalimentation diététique en tant
gu'antidiarrhéique. Ses niveaux élevés de composes phénoliques sont responsables de

ses excellentes propriétés antioxydantes (Hariri et al., 2009).

Le fruit de la caroube constitue un réservoir important de composés nutritionnels
et médicinaux, ses graines sont utilisées pour produire de la gomme de caroube
(E410), utilisée comme Epaississants, stabilisants ou agents aromatisants dans les
aliments et comme ingrédients actifs médicament (Vlasios et Eva, 2019).Le lait de
caroube, quant a lui, est traditionnellement utilisé pour obtenir du sirop/mélasse. ou

comme nouveau aliment pour animaux.

Les polyphénols naturels des gousses de caroube ont une forte activité

antioxydante radicaux libres générés lors de l'oxydation dans les organismes et les
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Introduction

aliments, ainsi que la capacité a inhiber certains dommages oxydatifs biomolécules

importantes.

La presence de polyphénols facilite l'utilisation de la caroube dans réparer des
aliments sains et prévenir les maladies dégénératives telles que Cancer, inflammation,

maladies cardiovasculaires et neurodégénératives (Rehab et al., 2020).

Selon FAOSTAT (2019), la production mondiale totale est estimée a 136 539
tonnes. Sortie maximale jamais enregistré, 41 909 tonnes, en provenance du Portugal,
par rapport a la production estimée de I'Algérie & 4042 tonnes, du Maroc a 21 983

tonnes, qui reste la premiére productrice mondiale de la caroube.

En Algérie, la totalité de la superficie du caroubier en Algérie a été Réduction
significative de 11 000 hectares en 1961 a 1 000 hectares en 2011 (FAOSTAT). En
2009, la superficie de la province de Bejaia totalisait 927 hectares La superficie est de
645 hectares, soit 69,58 % de la superficie totale.

Les gousses de caroube sont utilisées depuis longtemps comme matiére premiére
Production d'additifs alimentaires (Biner et al.,, 2007). communément appelé
chewing-gum.

Le code de caroube E-410 est utilisé dans [lindustrie alimentaire comme
épaississant, stabilisant, Comme liant et gélifiant, ou comme dispersant. Egalement
utilisé dans les domaines suivants Imprimerie, photographie, textiles, produits
pharmaceutiques, cosmétiques (Battle et al., 1997). exister En raison de sa douceur et

de son godt semblable au chocolat et de son prix bas, il est apprécié des enfants.

Dans la farine, souvent utilisée comme substitut du cacao dans la région
fabrication de confiseries, biscuits et produits transformés méditerranéens production
de boissons (Ayaz et al., 2009).Utilisez également de la poudre de caroube en tant
que substitut du cacao, il présente les avantages suivants : il ne contient pas de caféine

ni Théobromine (Bengoechea et al., 2007) .

La poudre de caroube est traditionnellement utilisée comme additif protéique des
aliments pour animaux et aliments destinés a la consommation humaine teneur en

acide aminés équilibrés (Wang et al., 2001).
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Introduction

Notre étude s’inscrit dans la valorisation des produits locaux (fruit du caroubier)
par formulation dun pur jus. Ce travail vise a caractériser les parametres
morphobiométriques du fruit du caroubier, les propriétés technofonctionnelles des
poudres (pulpes et gousses entieres), le criblage phytochimique, analyses

physicochimiques des extraits aqueux des poudres de caroube et étude de la stabilité
des purs jus.
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Chapitre | Matériel et Méthodes

1.1 Lieu du travail

Cette étude a été menée a 1’Université Ibn Khaldoun a Tiaret, dans les laboratoires
pédagogiques de technologie alimentaire et de recherche en physiologie végétale
appliquée aux cultures hors-sol. La période de recherche s’est étendue du 8 février a
26 juin 2023.

1.2 Objectifs de I’étude

Cette recherche vise a atteindre les objectifs suivants :

e Caractéristiques morphologiques des gousses de caroube provenant de
deux différentes régions biogéographiques (Mascara et Mila) ;

e Propriétés techno fonctionnelles et Analyse physique de la poudre de caroube ;

e Criblage phytochimique et analyse physicochimique des extraits aqueux ;

e Evaluation de I’activité antioxydante de I’extrait aqueux de poudre de caroube
obtenus par deux procédés différents (macération et décoction).

e Analyses sensorielles et test hédonique des extraits aqueux ;
1.3 Matériel et produits utilisés

1.3.1 Fruit de la caroube
Des gousses de la caroube ont été récoltées dans deux régions différentes

d'Algérie (Mila et Mascara) dans la fin du mois de septembre 2022 .

Mascara Mila

Figure 1 : Gousses des caroubiers collectés.

22



Chapitre |

Matériel et Méthodes

1.3.2 Appareillages, verreries et produits chimiques

L’appareillages et les verreries et produits chimiques utilisées dans ce travail sont

motionnées dans le tableau suivant :

Tableau 1 : Appareillage et les verreries et produits chimiques utilisées

Appareillage Verreries Produits chimiques

v’ Agitateur. v’ Béchers. Acide ascorbique (CsHgOs )

v’ Agitateur magnétique v’ Eprouvette. Acide chlorhydrique (HCL)
chauffant. v’ Entonnoir. Acide acétique (CH:COOH)

v' Balances de précision. v' Fioles jaugées. Acide sulfurique (H2SO4)

v’ Bain marie. v" Tubes a essai. Acide nitrique (HNOs)

v’ Broyeur. v Micropipettes. Carbonate de sodium(Na2COs)

v' Conductimétre électrique. v’ Pipette graduée. Chlorure d*“aluminium (AICls)

v' PH-métre. v’ Pipette pasteur. Chlorure de cobalt (CoCly)

v' Plaque chauffante. v’ Dessicateur. Chlorure ferrique. FeCl3

v Réfractometre. v Pycnométre. Ethanol (C:HsO)

v" Spectroscopie infrarouge.

v’ Réfrigérateur.

v" Verre de montre.

NN N NN NN NN N N N NN RN

Fehling (A+B)

Hydroxyde de sodium (Na OH)
Méthanol (CH30H)

Réactifs Mayer et Wagner
Reactif de biuret

Sodium sulfate (N2SOa)
Sulfate de cuivre (CuSQa)
DPPH (C18H12Ns0g)
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1.4 Meéthodes d’analyses

1.4.1 protocol experimental

Fruit de la caroube

v

Mascara (gousse et pulpe)

7
Propriétes techno

fonctionnelles

\.

Mila (gousse et pulpe)

v v
Analyse physique
PH, matiere seche, sucres
CRE, CRH, IM, IG, ID, IS Broyage totaux
y

(décoction et macération)

Préparation de I’extrait aqueuse et I’extrait concentre

( Morpho \

biométrique

e Longueur

e Largeur

e Epaisseur

e Volume

e Masse

e Nombre des
Graines

e Masse des

graines

J

-

Physique

Degré °Brix et

indice de
réfraction
pH
Conductivité
électrique
Densité

Viscosité

\

J

\_

(C

himique

\ [ Criblage

phytochimique

Proteines e Glucides
Flavonoides e Saponine
Totaux e Sucres
Polyphénolstot réducteur
aux e Huiles
Sucres totaux essentielles

e Alcaloides

e Flavonoides

e protéing.... etc.

\

Analyses sensorielles

Activité antioxydante

Test de stabilité
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1.4.2 Caractéristiques morphobiométrique de la caroube
Nous avons Choisis au hasard 10 gousses de chaque région et mesurez différents
paramétres (longueur, largeur, épaisseur, poids, volume, nombre de graines et poids total des
graines).

Mascara

Figure 2: Gousses des deux variétés de la caroube

1.4.2.1 Longueur, largeur et épaisseur
e Nous avons déterminé la longueur de chaque gousse en cm avec un fil ; Ce dernier est
mesuré avec une regle graduée.
e La largeur de ces gousses (les deux bouts et le centre) est mesurée avec un pied a coulisse
en cm, Ensuite on prend la moyenne de trois mesures.
e [’¢paisseur est mesuré avec un pied a coulisse en (cm) des parties (latérales et centrale) de

la gousse et en prenant la moyenne des trois mesures comme I'épaisseur moyenne.

Figure 3: Pied a coulisse digital en cm

1.4.2.2 Volume de gousse
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Le volume a été estimé en cm® (ml) en immergeant des gousses de caroube irréguliéres dans

un volume d'eau connu dans une éprouvette gradué. Le volume est la quantité d'eau déplacée.

1.4.2.3 La masse de gousse

Le poids de chaque gousse a été mesuré en (g) a l'aide d'une balance électronique de marque
(PIONEER).

Figure 4 : Balance électronique (PIONEER).

1.4.2.4 Nombre et masse de graines

On ouvre les gousses de caroubier et on calcule le nombre de graines présentes dans chaque
gousse et leurs poids en (g) a l'aide d'une balance électronique.

Mila

Figure 5: Graines de caroubier
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1.4.3 Broyage (préparation de la poudre)
Nous avons préparé deux sortes de poudre de caroube ; une a partir de ses gousses et 1’autre
a partir de ses pulpes tous en écartant ses graines manuellement. Les gousses et les pulpes

obtenues ont été broyées avec un broyeur (Broyeur Professionnel BOMAN)

Broyeur professionnel BOMAN Broyage de fruit d

Figure 6: Matiere premiére, poudre de caroube et broyeur professionnel

1.4.4 Propriétés techno fonctionnelles et Analyse physicochimique de poudre

1.4.4.1 Capacité de rétention d'eau et d’huile

La capacité d’absorption d’eau a été détermination en utilisant la méthode décrite par
SALUM KHE (1981 ) , avec de légéres modification , 10 ml d’eau distillée a été ajouté a 10g
de I’échantillon (la poudre) dans une bécher, la suspension est agitée a I’aide d’un agitateur
magnétique pendant 5 min , la suspension obtenue a été centrifugée a 3555rpm pendant 30 min
et le surnagent mesuré dans un cylindre gradué de 10ml .

La masse volumique de I’eau a été prise égale a 1,0g/cm3 dont 1’cau absorbée a été calculée
comme la différence entre le volume initial de 1’eau ajouté a I’échantillon et volume du

surnagent.

La méme procédure a été répétée pour I’absorption d’huile, sauf que ’huile a été utilisé a la

place de I’eau.

Masse du Culot humide xMasse de d'eau en poudre

Masse de l'échantillon en poudre

CRE g(d’eau/ 100g poudre) =
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1.4.42 PH
La mesure a été réalisé en plongeant 1’électrode du pH-metre dans la solution 50ml d’eau

distillé a été ajouté a 5g de poudre de caroube.

1.4.4.3 Indice de dispersibilité

Pour mesurer l'indice de dispersibilité (ID) 10g de poudre sont dispersés dans un bécher
contenant 100g d'eau. Le mélange est agité a I'aide d'une spatule pendant 15s puis versé sur un
tamis d'ouverture de maille de 200 um. Une mesure d'extrait sec est ensuite réalisée sur le

filtrat. L'ID est ensuite calculé comme suit:

I D: (100+mech) 'XMS

m 100—XER
ec 100

Avec Mmech la quantité de poudre utilisée, Xer, la teneur en eau libre résiduelle dans la
poudre (% p/p), Xwms, la matiere séche du filtrat apres passage sur le tamis (% p/p). Les poudres

dont I'lD est inférieur a 95% sont considérées comme peu dispersibles. (Schuck et al., 2012)

1.4.4.4 Indice mouillabilité

Pour mesurer l'indice de mouillabilité (IM) , 1g de poudre sont déposés a la surface libre
d'un bécher contenant 10g d'eau distillée a to. L'IM correspond au temps, en secondes,
nécessaire pour atteindre le mouillage complet, correspondant a I'état ou plus aucune particule
n'est visible a la surface du liquide. Un IM inférieur a 120s signifie que la poudre est
mouillable, un IM supérieur a 120s correspond a des poudres peu mouillables. (Schuck et al.,
2012)

1.4.4.5 Indice de gonflement

La capacité a été détermine selon (ROBER son et al., 2000 ), 0.2g de le poudre de caroube
a été passée et transférée dans une un tube d'essai puis 10ml d’eau distillée a été ajouté , le
mélange a été bien agité puis laissé au repose pendant 18h a une température ambiante .Le
volume occupé par les fibres est mesurée et le rapport entre ce volume et celui de la prise

d’essai donne la valeur du gonflement exprimée en ml/g d’échantillon sur une base séchée.
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' - - - -
volume d eau initiale -volume deau finale

la masse d'echantillon

1.4.4.6 Indice de solubilité

Pour mesurer I’indice de solubilité, 1g de poudre sont agités en présence de 10g d’eau et de
quelques gouttes d’agent antimoussant (Laurate de diglycole (Sigma-Aldrich, Saint Louis,
USA) pendant 67s & 3000 tr / min dans un Cenco Mixer. Aprés 15 min, 5mL de la solution sont
centrifugés pendant 5 minutes a 1763.84tr. Le culot est remis en solution dans de 1’eau (5mL)
et a nouveau centrifugé 5 minutes a 1763.84tr. L’indice d’insolubilité (IT) est égal au volume de

sédiment (mL) décanté lors de la deuxiéme centrifugation. L’IS est égal a :

1S= [100-(2x 11)]

Les poudres ayant un indice de solubilité supérieur a 95% peuvent étre considérées comme
solubles, alors que celles ayant un indice de solubilité inférieur a 95% sont peu solubles
(Schuck et al., 2012).

1.4.4.7 Matiere seche
A. Principe
La matiere seche est définie comme étant le résidu d’un aliment restant apres 1’élimination
de I’eau, dans des conditions expérimentales données dont la somme de la teneur en eau et en

matiére séche représente la totalité de 1’aliment.

B. . Mode opératoire
Nous avons opté la méthode de ’AOAC (1990).

e Peser 2 4 2.5 g de I’échantillon.
e Puis les placer dans I’étuve réglée a 105°C pendant 2h.
e Retirer les creusets de 1’étuve, les placer dans le dessiccateur, laisser refroidir

e Et peser.

e [’opération est répétée jusqu'a I’obtention d’une masse constante.
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C. Expression des résultats

Le pourcentage de matiere seche est déterminé par la relation :

MS%:% % 100

i

Mi = masse de I’échantillon initial (g), Msec = masse de 1’échantillon sec (g) aprés passage

dans I’étuve a 105 °C.

1.4.4.8 la teneur en sucres totaux

A. Principe
Le dosage des sucres totaux est effectué par la méthode de phénol / acide sulfurique
(Dubois et, al 1956).

Cette derniere nécessite une hydrolyse acide qui permet la rupture de toutes les liaisons

glucidiques dans le polyoside.

Le principe du dosage se base sur la condensation des produits de déshydratation des oses
avec un chromogeéne qui est le phénol. A ce moment-Ia, il se forme des chromophores de
couleur jaune-orange, leur apparition est suivie en mesurant ’augmentation de la densité

optique a 490nm.

La teneur des sucres est exprimée en pug / ml (convertie en grammes / litre) de o D (+)

Glucose a partir d’une courbe d’étalonnage.

B. Mode opératoire

% Préparation de I’échantillon

e On additionne a 0,5 g d’échantillon, 20 ml d’acide sulfurique (H2SO4) 0,5 M Puis on
place ’ensemble dans une étuve réglée a 105°C pendant 3 heures.

¢ On transverse la solution dans une fiole de 500 ml tout en ajustant le volume Par de 1’eau
distillée jusqu’a 500ml.

e On filtre la solution puis on réalise trois dilutions au 1/3.
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e Dans des tubes, on met 1ml de chaque dilution, ensuite on ajoute dans Chaque tube 1 ml
de phénol a 5 % et 5 ml d’acide sulfurique H2SO4 a 98 %.

e Les tubes sont maintenus dans 1’étuve pendant 5 minutes a 105°C, puis laissés dans
I’obscurité pendant 30 minutes

¢ Enfin, a I’aide d’un spectrophotométre, on lit la densité optique a une Longueur d’onde

de 490 nm.

En paralléle, on trace la courbe d’étalonnage de la fagon décrite dans I’annexe 05

1.4.5 Préparation des extraits aqueux et des extraits concentrés
La sélection des extraits aqueux obtenus par macération et décoction a été basée sur leur :
Degré Brix et leur indice de réfraction "PG43(D), PP29 (D), PG43 (M), PG29 (M)".

1.45.1 Par décoction

A. L’extrait aqueux
1) La préparation de masse de poudre (g) des pulpes et gousses avec 1’cau distillée (ml) a été
réalisée selon le rapport suivant : (25g -100ml)
2) Chauffer les suspensions sur une plagque chauffante (100°C) pendant 5 min aprés ébullition.
3) Laisser le refroidir sous une température ambiante.

4) Filtrer les extraits par papier filtre.

Figure 7 : Décoction Figure 8 : Filtration

B. L’extrait concentré
1) Chauffer I’extrait aqueuse sur une plaque chauffante (100°C) pendant 1 heure

2) Laisser le refroidir sous une température ambiante.
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1.4.5.2 Par macération

A. L’extrait aqueux
1) La préparation de masse de poudre (g) des pulpes et gousses avec 1’cau distillée (ml) a été
réalisée selon le rapport suivant : (25g - 100ml)
2) Chaque suspension couverte par aluminium, et mise a température ambiante pendant 24 h.

3) Filtrer les extraits par papier filtre.

Figur  Figure 10 : Filtration

B. [D’extrait concentré

1) Chauffer I’extrait aqueuse sur une plaque chauffante (100°C) pendant 1 heure

2) Laisser le refroidir sous une température ambiante.

Figure 11 : Concentration d’extrait
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1.4.6 Le rendement des extraits

volume finale

X 100

rendement = —
volume initial

Les résultats trouves inscrit dans I’annexe 02.

1.4.7 Analyse Physique

1.4.7.1 Indice de réfraction et degré Brix
Les mesures du degré Brix et de l'indice de réfraction sont effectuées en laboratoire a l'aide
d'un réfractométre (Bernard et al., 2012).

A. Principe
Le degré Brix (%) exprime le pourcentage de concentration en solides solubles que
contient un échantillon, la teneur en solides solubles est la somme de tous les solides dissous
dans I'eau, y compris les sucres, les protéines et les acides (Cendres, 2011).
L'indice de réfraction caractérise la capacité de l'espéce chimique a dévier le trajet
lumineux (Lydie et al., 2013). 1l nous permet de connaitre le degré de pureté du liquide ou la
dose de solides dissous dans une solution, il est mesuré avec un réfractométre equipé d'un

thermometre (Velsseyre, 1975).

B. Mode opératoire

Selon la méthode AFNOR « NF 1SO-279, (1999) », I’indice de réfraction est mesuré comme
suit :
1) Calibrer le réfractométre avec de l'eau distillée avec un indice de réfraction de 1,333 et 0%
Degré Brix.
2) Laver les prismes du réfractométre avec de l'acétone et essuyer avec du papier absorbant.
3) Ajouter deux a trois gouttes de I'échantillon.
4) Déplacez ensuite le viseur de maniere a ce que la ligne de séparation de la plage claire et
sombre soit au niveau du réticule.

5) Lisez les études sur l'indice de réfraction du corps.
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Figure 12 : Détermination du degré de Brix et I’indice de réfraction par le réfractométre

C. Expression des résultats

eL'indice de réfraction et le degré Brix ont été notés directement sur les deux échelles a
I’intersection de la frontiére entre les franges claires et sombres (AOAC, 2000).

e Les résultats trouves inscrit dans I’annexe 03.
1.47.2 PH

A. Principe

Le pH est mesuré a I’aide d’un pH-metre en fonction de la concentration en ions hydrogéne
dans la solution (GEOFFREY, 2011).

B. Mode opératoire

La mesure a été réalisé en plongeant 1’¢lectrode du pH-métre dans la solution

(AOAC, 2002),La procédure est la suivante :

1) Rincez I’électrode avec de 1’acétone et nettoyez -la avec du papier absorbant.
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2) Etalonner le pH-métre a I’aide des solutions tampons (ph=7,12 ; ph=4,4).
3) Plonger Iélectrode du pH- métre dans un volume d’échantillon suffisant et lire le pH
indiqué sur I’écran d’affichage du pH-métre.

4) Attendre la stabilisation et révéler le pH de la solution a la température souhaitée.

Figure 13 : PH-métre utilisé

C. Expression des résultats

La lecture de pH a été effectuée directement sur I'écran du pH-métre.

1.4.7.3 Densité

A. Principe

La densite P est le rapport de la masse volumique de I’espéce chimique par la masse
volumique de I’eau (Lydie et al ,2013), Dans le systéeme meétrique, l'unité de densité peut

également étre exprimée en (g/cmgd).

B. Mode opératoire

1) Peser le pycnometre vide et bien sec (p0) en g.
2) Peser le pycnomeétre rempli d’eau distillée (pl) en g.
3) Vider le pycnométre et sécher a I’aide d’une étuve.

4) Peser le pycnometre rempli de 1’échantillon (p2) (les 4 extraites aqueux de la caroube) en g.
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Figure 14 : Pycnomeétre utilisé

C. Expression des résultats

La densité (p) est donnée par la formule suivante :

D =P =(P:-Po)/ (Pr-

1) Peser le pycnométre vide et bien sec (po) en g.
2) Peser le pycnométre rempli d’eau distillée (p1) en g.
3) Vider le pycnométre et sécher a I’aide d’une étuve.

4) Peser le pycnométre rempli de I’échantillon (p2) (les 4 extraites aqueux de la caroube) en g.
1.4.7.4 Conductivité électrique

A. Principe
La conductimétrie (ms/cm) est une technique d’analyse quantitative, permettant d’accéder a
concentration en ions en solution, cette technique est basée sur la connaissance de la
conductivité ¢ de la solution, grandeur directement liée a la conductance G (I’inverse de la

résistance R), mesurée avec un appareil appelé conductimetre (Bernard et al, 2012).
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B. Mode opératoire

1) Rincer la cellule avec 1’eau distillée.

2) Plonger la cellule conductémitrique dans la solution analytique et laisser reposer sans
agitation.

3) Une fois la valeur affichée par le conductimetre est stabilisée, elles sont enregistrées et la
cellule est retirée de la solution.

4) Rincer a I’eau distillée.

Figure 15 : Conductimétre utilisé

C. Expression des résultats
La lecture de la conductivité a été effectuée directement sur I'écran du conductimeétre
(Amellal., 2008).

1.4.7.5 Viscosité

A. Principe

La viscosité dynamique, c’est-a-dire le facteur de proportionnalité entre le gradient de vitesse
et la contrainte de cisaillement dans un liquide, caractérise la ténacité d’un liquide. Elle peut

étre mesurée avec le viscosiméetre Hoppler a chute de bille.

B. Mode opératoire
1) La bille est abandonnée sans vitesse initiale dans le tube vertical. La bille se déplace alors
sous I’action de la pesanteur.
2) Pour mesurer la viscosité, on chronométre le temps mis par la bille pour passer d’un premier

repere vers un second et on y déduit sa vitesse de chute.
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Figure 16 : Viscosimétre

1.4.8 Analyses chimiques

1.4.8.1 Protéines

A. Principe

En milieu alcalin, le biuret (NH2-CO-NH-CO-NHy>) se combine avec le cuivre pour donner
une coloration violette, cette coloration révele en effet la présence de deux radicaux CO- NH-
ou -CH-NH- séparés par un atome d'azote ou de carbone. La réaction du Biuret est assez peu
sensible et s'applique difficilement a des solutions diluées de protéines, toutefois c'est une des
méthodes les plus fiables, pratiques et rapides utilisées pour le dosage des protéines totales d'un
milieu biologique, l'avantage de la méthode réside dans la non influence de la nature des

protéines mais I'inconvénient majeur en est la faible sensibilité (L’oncle, 1992).

B. Mode opératoire

1) Dans une fiole de 50ml on met 1g d'échantillon et on compléte le volume en ajoutant I'eau
distillée jusqu'au trait de jaugé, ramener a pH=8 avec (NaOH) (0.3N).

2) Centrifuger pendant 30min a 400 tours/min..

3) Préparer 4 tubes a essais, prendre de chaque tube 2ml. Puis ajouter 3 ml de réactif de biuret.

4) Homogénéiser et placer les tubes 30min a l'obscurité pour développer la coloration..

5) Mesurer l'absorbance a 540 nm en remplissant la cuve de I'échantillon et la placer dans le

spectrophotometre.
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6) Noter les valeurs obtenues pour tracer la courbe.

7) Les résultats sont extrapoles a partir d'une courbe d’étalonnage.

C. Expression des resultats

Les résultats trouves sont calcules selon la courbe d’étalonnage établi selon I’annexe 04.

1.4.8.2 Sucres Totaux

A. Principe

La méthode du phénol sulfurique donnée par (Dubois et al., 1956), permet de doser les
sucres totaux en utilisant le phenol et l'acide sulfurique concentré en présence de ces deux
réactifs, les oses donnent une couleur jaune-orange dont l'intensité est proportionnelle a la
concentration des glucides, les résultats sont exprimés par rapport a une gamme étalon de

glucose préparée a 490 nm (Nielsen, 1997).

B. Mode opératoire

1) Dans un tube a essai, 1ml de phénol (5%) et 5ml d'acide sulfurique concentré (96%) ont été
ajoutés a 1ml de la solution a analyser, aprés 10minutes, le mélange a été placé dans un bain

marie pendant 20minutes a 25-30C" .

2) La lecture de l'absorbance a été faite a 490 nm et la concentration en sucres totaux a été
déterminée en se référant a la courbe d'étalonnage obtenue en utilisant le glucose comme

solution standard d’étalonnage (Dubois et al., 1956).

C. Expression des résultats

La quantité des sucres totaux est déterminée a partir de la courbe d'étalonnage selon ’annexe
05.

1.4.8.3 Flavonoides Totaux

A. Principe
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La quantification du taux de flavonoides est estimée par la méthode colorimétrique au
trichlorure daluminium (AICI) et la soude (NaOH). Le trichlorure d'aluminium forme un
complexe jaune avec les flavonoides, et la soude forme un complexe de couleur rose qui
absorbe dans le visible a 510 nm (Vladimir et al., 2011).

B. Mode opératoire

1) 0,250 ml de chaque extrait est mélangé avec 1ml d'eau distillé.
2) Addition de0,75 ml d'une solution de nitrite de sodium (NaNOy) a 15%.

3) Agitation (250 Toure) puis incubation pendant 6min & température ambiante.

4) Addition de 1ml d'hydroxyde de sodium (NaOH) a 4%.

5) Le volume total est complété a 100 ml d'eau distillé ; Agiter et laisser reposer pendant 15
minutes.

6) La mesure de l'absorbance est faite a 510 nm contre le blanc.

C. Expression des résultats

Les résultats trouves sont calcules selon la courbe d’étalonnage établi selon ’annexe 06.

1.4.8.4 Polyphénols Totaux

A. Principe

Le dosage des polyphénols totaux est réalisé par la méthode décrite par (Singleton et al.,
1965)) en utilisant le réactif Folin-Ciocalteu, I'acide gallique est utilisé comme standard et
les résultats sont exprimés par rapport a la courbe d'étalonnage de l'acide gallique
(Kratchanova, 2010).

La quantification des polyphénols totaux est réalisée par une méthode a base de Folin
Ciocalteu, ce réactif est constitué d'un mélange d'acide phosphotungstique (HsPW12040) et
I'acide phosphomolybdique (HzPMo012040), il est réduit lors de lI'oxydation des phénols en

un mélange d'oxyde bleu de tungsténe et de molybdene (Ardestani et al., 2007).
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La coloration bleue produite posséde une absorption maximum aux environs de 750-760

nm, elle est proportionnelle a la quantité de composés phénoliques oxydés.

B. Mode opératoire

1) Dans un tube a essai de 2,5 ml de Folin-Ciocalteu (dilué dix fois) a été ajouté a 0,5 ml de

I’extrait.

2) Aprés 3 min 1 ml de carbonate de sodium (20%) a été ajouté Le mélange a été incubé
pendant 15 min & une température ambiante(20C") et a l'obscurité (Singleton et al.,
1965).

3) La lecture des absorbances a été faite a 760 nm. La concentration en composés
phénoliques totaux a été déterminée en se référant a la courbe d'étalonnage obtenue en

utilisant I'acide gallique comme standard d'étalonnage (Singleton et al, 1965).

C. Expression des résultats

Les résultats trouves sont calcules selon la courbe d’étalonnage établi selon ’annexe 07.

1.4.9 Criblage Phytochimique

Les différentes techniques appliquées pour la mise en évidence de quelques molécules

photochimiques des extraits aqueux prépares sont énuméreés comme suit :

A. Test sur les sucres
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A.1. Glucides
Composition Protocole Observation
1- 2 ml d’extrait. 1- Ajouter 2 gouttes de réactif |1- Une couleur
Molish a 2 ml de Dextrait a violette a

2-2 gouttes se réactif de

Molish (réactif de

Molish : 0,1g d’alpha naphtol

dans 2ml d’éthanol).

3- 2ml d’Acide sulfurique.

tester et mélanger.

2- Incliner le tube et ajoutez
doucement 2 ml d’acide
sulfurique concentré sur le

cOté du tube a essai.

I’interface entre le
sucre et 1acide
indique un résultat

positif

(Wikimédia, 2017).

A.2. Saponines

Composition Protocole Observation
1- 10ml d’extrait. 1- Introduire 10 ml de chacun 1- Une hauteur de
des extraits dans un tube a mousse  persistante

essai.
2- Le tube est agité pendant
15s puis.

3- laissé au repos 15min.

supérieure a 1 cm
indique la présence
de saponosides
(réaction positive)

(Bidie et al., 2011)

42




Chapitre | Matériel et Méthode

A.3. Sucres Réducteurs

Composition

Protocole

Observation

1- 7g de (CuS04.5H,0).

2-3,50g de
mixte(Na/K.4H,0).
3- 10 g de( NaOH).
4- 200 ml d’eau distillée.
Solution A : 7g de
(CuS04.5H20) dans

100ml
Solution B

tartrate

distillée.
3,50 g de
Iml de
Fehling (A)
(Na/K.4H;0) et 100 g de
( NaOH) dans 100 ml d'eau
distillée.

d'eau

tartrate mixte de

solution de

1- Iml de solution de

Fehling A et 1ml de solution

de Fehling B ont été
mélangés et bouillis pendant
une minute.

2-Un  volume ¢égal de

solution d'essai a été ajouté ;
chauffé¢ dans un bain d'eau
5-10

bouillante  pendant

min.

1- Un précipité
jaune, puis rouge
brique.
(Site:https://www
afblum.be
/bioafb/recette
s/recetts. Htm).

B. Tests sur les Protéines

B.1. Protéines

Composition

Protocole

Observation

1- 3 ml d’extrait.
2- Quelques gouttes de
(NaOH).

3- Quelques gouttes de
(CuSOy).

1- 3 ml d'extrait de (NaOH)
de
solution de (CuSQy4) ont été

et quelques gouttes

ajoutés.

1- La couleur violette
ou rose (Swapnali,

2012).
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B.2. Tanins
Composition Protocole Observation
1-2 gouttes 1- En Ajoutant a 2 ml 1- Le virement de couleur vers le
Chlorure de chaque extrait 1 a 2 vert foncé indique la présence de
ferrique(FC). gouttes de solution de tanins caté chiques.
2- 2 ml d’extrait chlorure ferrique(FC). 2- Le bleu-vert, signifie la présence
des tanins galliques (Harborne,
1998).
C. Tests sur les Matiéres Organiques
C.1. Flavonoides
Composition Protocol Observation
1- 3ml d’extrait. 1- 3 ml d'extrait on 1- La formation de précipité jaune
2-2 gouttes | ajoute 02 gouttes de indique la présence de
d’acétate de | solution d'acétate de flavonoides(Tiwari et al., 2011).
plomb. plomb.
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C.2. Alcaloides (Mayet et Wanger)

Composition Protocol Observation
1- Quelques ml  d'extrait. | @, Quelques ml d'extrait | a. L'apparition d'un précipité
a. Réactif Mayer avec deux gouttes de réactif | crémeux blanc indique la

-1,36g chlorure de de Mayer sont ajoutés dans | présence d'alcaloide
les tubes . b. Le précipité Ardish-Brown

Mercure -5 g lodure de
b. Quelques  gouttes  de confirme le test

Potassium . o
réactif de Wagner sont "
-100ml d’eau distillée. comme  positif  (Kanoun

ajoutées a quelques ml

L ,2010).
b. Réactif wanger dlextrait.
- 2g lodure de potassium
(kI) -1,27g Diiode (I2)
dans 75mL d’eau ajusté le
volume total a 100ml
d’eau.
D. Tests sur les Gels
D.1. Mucilage
Composition Protocol Observation
1- 5ml d’éthanol. 1-1 ml d'extrait est ajouté 1-un précipité floconneux indique la
2- 1ml d’extrait. a S5ml d’éthanol absolu. présence des mucilages
(Noodoghesi et al, 2013).
D. Huiles Essentiels :
Composition Protocol Observation
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1-2ml d’extrait. 1-2ml de chaque 1- Formation d’une précipitation
2-100ul de(NaOH). extrait. blanche (Cahyono ,2015).
3-100ul d’HCL 2- Ajout¢ a  100ul de

(NaOH) et 100ul d’Hel.

1.4.10 Analyses sensorielles

L’analyse sensorielle est un examen des propriétés organoleptiques d’un produit par les
organes des sens. Elle permet d’étudier les caractéristiques sensorielles des produits en faisant
intervenir ’homme comme "instrument de mesure " a partir de ses t4 sens : godt, texture, la

couleur, I’odeur (Annexe 08).

Huit dégustateurs ont eté sélectionnés pour cette évaluation sensorielle ou I’analyse est menée

en suivant la procédure décrite par (Meilgaard et al., 1999).
Les 4 échantillons de jus sont codés comme suit :

J1/JC1 : Mila entiere (décoction).

J2/JC2 : Mila entiere (macération).

J3/JC3 : Mascara entiere (macération).

J4/JC4 : Mascara poulpe (décoction).

Pour comparer les qualités organoleptiques évaluées concernant le godt, la texture, I’aspect,
I’acidité des différentes recettes préparées, deux types de méthodes ont été utilisés: Test de

préférence et Test hédonique.

1.4.10.1 Test de préférence
Le test de préférence a pour objectif de déterminer un classement de préférence entre les

produits dégustés (figurel7). .Le test de classement consiste a présenter directement
I’ensemble des produits au sujet qui doit donner un classement de ces produits selon son

appréciation (Annexe 08).
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1.4.10.2 Test hédonique

Au cours du processus d'évaluation hédonique, tous les bénévoles ont utilisé un
questionnaire pour mesurer les degrés de combien ont aimé la couleur, le godt. Les

Jus aqueux de caroube us Jus concentré de caroube

11

Figure 17 : Présentation des produits en vue de réaliser le test de préférence et le test hédonigue.

les volontaires ont été libres de commenter chaque échantillon de jus et les commentaires

ont été enregistrés au bas du questionnaire (Zhang et al., 2016).

Tableau 02 : Evaluation hédonique par I’échelle de cotation de 5 points.

0 1 2 3 4 5

Désagréable Peu Ni Peu agréable | Agréable Tres agréable

désagréable | désagréable

ni agréable

1.4.11 Valeur calorique de jus

19 de lipides = 9 Kcal
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1g de glucides = 4 Kcal

Valeur calorique (Kcal) = 4(Protiénes% + Glucides%) + 9(Lipides%)

Les résultats trouves inscrit dans I’annexe 09.

1.4.12 Activité antioxydant

Le test DPPH° permet de mesurer le pouvoir antiradicalaire de molécules pures ou
d’extraits végétaux dans un systéme modele (solvant organique, température ambiante). Il
mesure la capacité d’un antioxydant (AH, composés phénoliques généralement) a réduire le
radical chimique DPPH° (2,2-diphényl-1-picrylhydrazyl) par transfert d’un hydrogene.
Le DPPH®, initialement violet, se transforme en DPPH-H, jaune pale.

NO, NO,
' H
O;N N—N + A-H—— O,N N—N + A"
NO, NO,
VIOLET JAUNE

Figure 18: Structure chimique du radical libore DPPH

La réduction du DPPH° est facilement mesurée par spectrophotométrie a 515 nm (Amax
DPPH°®). La réaction sera plus ou moins rapide selon la nature de I’antioxydant, et la quantité

de DPPH-H formée dépendra de la concentration en antioxydant.

v Protocole du test au DPPH
Pour solution de DPPH, Nous avons préparé une solution méthanolique : 0,04 g de DPPH a

été ajouté a 50 ml de méthanol. Le radical DPPH est dissoudre dans le méthanol et conserver a

48


https://chimactiv.agroparistech.fr/fr/aliments/antioxydant-dpph/principe/1
https://chimactiv.agroparistech.fr/fr/aliments/antioxydant-dpph/principe/1

Chapitre 1 Matériel et Méthode

l'abri de la lumiére. L’absorbance est mesurée a 517 nm sur un spectrophotométre UV visible
1100 (W. Brand-Williams, 1995) et selon (L Manzocco a, 1998).

Pour la vitamine C (acide ascorbique) ; nous avons établi pour cette étude une gamme de
dilution en partant d’une concentration de solution mére de 1g/10ml de I’eau distillée (Figure
19). Ainsi nous avons obtenu la gamme de dilution de I'extrait aqueux comme suit :(0.001-
0.002- 0.003-0.004) ml de I’extrait sont ajoutés aux volumes (9.999-8.888-7.777-6.666) ml de

I’eau distillée.

Figure 19: Dilution d’extrait aqueux d’acide ascorbique

Nous avons obtenu la gamme de dilution de l'extrait aqueux et I’extrait concentré comme suit
(Figure 20) :
e Pour jus aqueux : (0.2 -0.4-0.6-0.8) ml de I’extrait sont ajoutés aux 2 ml de I’eau
distillée.
e Pour jus concentré : (0.05-0.1-0.15-1) ml de I’extrait sont ajoutés aux 2 ml de 1’ecau

distillée

Extrait aqueux PG43 (M) Extrait concentré PG43 (M)
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Figure 20: Dilution des extrait aqueux et extrait concentré de caroubier

1) Mélanger 2 ml de solution DPPH avec 2 ml d'extrait.

2) Laisser dans l'obscurité a température ambiante pendant 30 minutes.

3) Mesurer l'absorbance a 517 nm a l'aide d'un spectrophotométre UV visible1100 on
utilise le méthanol comme un blanc.

4) Les résultats sont exprimés a partir d’une courbe d’étalonnage

5) La vitamine C (acide ascorbique) a été utilisée comme contréle positif.
v Expression des résultats

Les résultats sont exprimes en tant qu'activité anti-radicalaire ou l'inhibition des radicaux

libres en pourcentages (AA %) en utilisant la formule suivante :

AA% = [(Abs controle — Abs extrait) / Abs controle] x 100

* AA %: Pourcentage de l'activité anti-radicalaire (AAR%).
* Abs Extrait : Absorbance de I’extrait.

» Abs Controle : Absorbance du controle négatif.

v" Evaluation de la concentration inhibitrice CI150

La concentration inhibitrice moyenne est une mesure de lefficacité d'un composé
particulier a inhiber une fonction biologique ou biochimique particuliere. La CI50 est
inversement proportionnelle a la capacité antioxydante du composé représente la quantité
d'antioxydant nécessaire pour réduire la concentration de 50% de radicaux libres (Barkat,
2011).

1.4.13 Analyses microbiologiques
A. Préparation de I’eau physiologie (0.9%0)
Agiter 1.8g de NACL et 200 ml de I’eau distillé avec I’agitateur pendant quelques minutes

(figure 21).
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Mesurer 1.8g de NACL Agitation de I’eau physiologie

Figure 21 : Préparation de I’eau physiologie

B. Dilution
Dans un tube a essai on ajoute Iml d’extrait et 9ml d’eau physiologie et homogénéiser la
solution, préléve 1 ml de cette solution et introduit dans un nouveau tube de 9ml d’cau

physiologie, dilué jusqu’a 10° ( figure 22).

Iml 1ml Iml Iml Iml

T TDTDTDTD

=d

101 102 103 104 105

solution physiologique stérile
(9 ml)

suspension |
mere (extrait) =

Figure 22 : Préparation des dilutions

C. Germes Aérobies Mésophiles Totaux ( NF EN 1SO 6222)

La GMAT ou FMAT = La Flore Mésophile Aérobie Totale correspond & un bon nombre de

microbes qui se développent a température ambiante. La FMAT est un indicateur d’hygiéne
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important. En effet, elle permet d’évaluer le nombre d’UFC présent dans un produit ou sur une

surface.
Les germes aérobies mésophiles totaux sont recherchés et dénombrés comme suit :

e 1 ml de la suspension mére contenue dans un erlenmeyer et ses dilutions prélevées a I’aide
d’une pipette graduée est ensemencé dans les boites pétri (figure 23) et puis en ajoutes une
mince couche du milieu gélosé PCA d’incubation a 30°C.

e La lecture a été faite aprés 72 heures d’incubation a 30°C dans une étuve. Les colonies
présentes dans chaque boite de pétri sont comptées et le nombre estimé d’unités formant

colonies (UFC) présentes dans 1 ml d’échantillon sont calculés (annexe 10).

D. Coliformes totaux (1SO 4832)

La numération des coliformes totaux est réalisée en milieu solide Violet Red Bile Agar
(VRBL) comme suit : 1 ml de la solution mére continu dans erlenmeyer et ses dilution (jusqu’a
10>) prélevé a I’aide d’une pipete gradué a été ensemencé dans boites de pétrie et puis en
ajoutes une mince couche de milieu gélos¢ VRBL d’incubation se fait a 37°C pendant 24 h. Les

colonies présentes dans chaque boite de pétri sont calculés (annexe 10).
E. Coliformes fécaux

Une premiere incubation de 24 heures a 44°C (test présomptif) permet le dénombrement de
coliformes totaux (production de gaz seulement) ; une subculture de 24 heures (test
confirmatif) est nécessaire pour le dénombrement des coli- formes fécaux grace a l'application
du test de MACKENZIE. Les colonies présentes dans chaque boite de pétri sont calculés

(annexe 10).
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dilution« n »

Figure 23 : Ensemencement

1.4.14 Test de stabilité
Pour évaluer la durée de vie de certains produits agroalimentaires stables a température

ambiante, il est parfois nécessaire de conduire des tests de stabilité. Ceux-ci permettent de
tester la durabilité des produits stockés dans des conditions appropriées via la vérification de
caractéristiques organoleptiques, chimiques et microbiologiques tout au long de leur durée de
vie. Ils peuvent également €tre mis en ceuvre pour valider un nouvel emballage, un changement

d’ingrédient...

v' Mode opératoire
e Conserver le produit préparé (jus aqueux et jus concentré) dans un emballage en verre,
dans le réfrigérateur a 4°C pendant 1 moins (28 jours).

e Mesurer le pH et conductivité électrique de produit conservé chaque 7 jours.

v Expression des résultats

Le résultats obtenus présenter dans ’annexe 11.

53



Chapitre 11

Résultats Et Discussion



Chapitre 11 Résultats et Discussion

IL.1 Caractérisation Morphobiométrique
La figure 24 représente la différence entre les caractéristiques morphobiométrique des gousses

de la caroube de Mila et celles de Mascara.

caractéristiques morphobiométrique

16

14 -

12 -

10 -

8 - B mascara
6 - | milla

4 -

2 -

0 -

longeur (cm) largeur (cm) épaisseur volume (ml) poids (g) nombre de la masse de
(cm) graines graines (g)

Figure 24: Caractéristiques morphobiométriques des gousses de la caroube

e Touts les caractéristiques de la caroube de Mascara sont supeérieures a celles de Mila.

e Selon les variétes, les gousses de caroube (Ceratonia siliqua L) difféerent morphologiquement
par leur taille, leur forme, leur qualité, leur couleur et leur rendement en graines ; cette
variation peut étre attribuée au génotype de la plante, a son origine géographique, aux
conditions climatiques, aux méthodes de récolte et de stockage (Battle et al, 1997 ; Owen et
al, 2003 ; Biner et al, 2007 ; Naghmouchi et al, 2009 ; SSiding et al,2009).

I1.2 Propriéeteés techno fonctionnelles et Analyse physique de poudre

11.2..1 Capacité de rétention d'eau et d’huile

e La figure 25 représente les valeurs du CRE% et CRH% de la poudre de la caroube.
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> PG29 PG43 PP29 PP43 > PG29 PG43 PP29 PP43
B CRE%| 35.48 28.94 26.91 33.83 | B CRH % 46.2 51.79 45.14 52.7

Figure 25: Valeurs du CRE% et CRH%

e La capacité de rétention d’eau compris entre 26.91 et 35.48% et entre 45.14 et 52.7% pour la

capacité de rétention d’huile.
e La capacité de rétention d’huile est supérieure que la capacité de rétention d’eau.

e On remarque que le pourcentage de capacité de rétention d’eau et d’huile de la poudre de la

caroube (poulpe ou gousse) des deux régions ne présente pas une grande différence.

1.2 .2 pH

e La figure 26 représente les valeurs du pH de poudre de la caroube.

5
4.9
4.8
4.7
4.6
4.5
4.4
4.3

valeurs moyennes de PH

PG29 PP29 PG43 PP43
|-o—PH 4.93 4.82 4.61 451

Figure 26 : Valeurs de pH de poudre de la caroube

e Le pH de poudre de la caroube des deux régions compris entre 4.51 et 4.93.

e On remarque que les valeurs de pH ne présente pas une grande différence.

11.2 .3 Indice de dispersibilité

La figure 27 présente les valeurs de la dispersibilité de poudre de la caroube.
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Figure 27 : Valeurs de la dispersibilité de poudre de caroube

e Les valeurs de la disperbilité de poudre de la caroube des deux régions compris entre 1.92 et
11.41g.

e On remarque que la valeur de la dispersibilité de poudre de Mila entiére (PG43) inferieure que
les autres (PG29, PP29, PP43).et Mila poulpe (PP43) supérieure due les autres (PG29,
PG43,PP29).

11.2 .4 Indice mouillabilité

La figure 28 présente les valeurs de la mouillabilité de poudre de la caroube.

1100
1050
1000
950
900
850 :.
800

PG29 PG43 PP29 PP43

de mouilllabilité (s)

¥ |valeurs moyennes de l'indice

Indice de

mouillabilité (s) 890 1055 1040 1028

Figure 28 : Valeurs de la mouillabilité de poudre de caroube

e Le temps de mouillabilité de poudre de la caroube des deux régions compris entre 890 et 1055s.
On remarque que le temps de mouillabilité de poudre de Mascara entiere (PG29) diminuer que les
autres (PG43, PP29, PP43).
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e On observe que le temps de mouillabilité de poudre (PG43, PP29, PP43) ne présente pas une
grande déférence.

11.2 .5 Indice de gonflement

La figure 29 présente les valeurs de I’indice de gonflement de poudre de la caroube.

NNNNNNNN
NWwhUoy oo R

IEEEEE

PG29 PG43 PP29 PP43

Valeurs moyennes de
l'indice de gonflement
(ml/g)

[ ] Indice de

gonflement (ml/g) 75 75 8 75

Figure 29 : Valeurs de I’indice de gonflement de poudre de caroube

e L’indice de gonflement de (PG29, PG43, PP43) 7.5ml/g et de (PP29) 8 ml/g.

e On observe que les valeurs de I’indice de gonflement de poudre convergents.

11.2 .6 Indice de solubilité

La figure 30 présente les valeurs de I’indice de solubilité de poudre de la caroube.

92
91.8
91.6
91.4
91.2

91
90.8
90.6
90.4
90.2

valeurs moyennes de
l'indice de solubité (%)

PG29 PG43 PP29 PP43

Indice de

solubilité (%) 91.8 91.2 90.8 91

Figure 30 : Valeurs de I’indice de solubilité de poudre de caroube

e Le pourcentage de solubilité de poudre de caroube compris entre 90.8 et 91.8%.

e On observe que les pourcentage de solubilité convergents.
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11.2 .7 Matiére séche

La figure 31 présente les valeurs de matiére séche de poudre de la caroube.

Valeurs moyennes de
matiére seche (g/l)

2.775
2.77

2.765
2.76
2.755
2.75
2.745
2.74

PG2
9

PG4
3

PP29

PP43

|I matiére seche (g/1)

2.76

2.75

2.76

2.77

Figure 31 : Valeurs de I’indice de matiére seche de poudre de caroube

e Les valeurs de matiére séche de poudre de la caroube compris entre 2.75 et 2.77g/l.

e On remarque que les valeurs de matiere seche ne présente pas une grande déférence.

11.2 .8 Sucres totaux

La figure 32 présente les valeurs de sucres totaux de poudre de la caroube.

70
60
50
40
30
20
10

0

Valeurs moyennes de sucres
totaux (mg/ml)

PG

PP

H milla

35.9

42.9

B mascara

65.5

21.9

Figure 32 : Valeurs de sucres totaux de poudre de caroube

e Les valeurs de sucres totaux de poudre de caroube compris entre 21.9 et 65.5 mg/ml.

e La valeur de sucre totaux de PG Mascara est la supérieure valeur (65.5).

1.3 Caractérisation physique des extraits aqueux et concentrés
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11.3.1 Degré de Brix

La sélection des résultats d'extraits aqueux et d’extraits concentrés est présentée en Annexe 02.

11.3.2 PH

e La mesure du pH d'une solution aqueuse ou concentré permet de définir son état acido-
basique.

e La figure 33 et 34 représente les valeurs du pH des extraits aqueux et des extraits concentrés
de la caroube.

4.8 5.6
E 47 = 54 /\
s /\ B8 52
§ 46 g g / \
S 45 / \ S 438 / A\ A
o / o T 4
E € 46
wv 4.4 wv
3 3 44
< 43 =
K S 42
4.2 4
PG43 PP29 PG43 PG29 PG43 | PP29 | PG43 | PG29
(D) (D) (M) (M) (D) (D) (M) (M)
|—o—PH 4.53 4.71 4.38 4.47 |—o-PH 4.71 5.41 4.58 4.91
Figure 33: Valeurs du pH des extraits aqueux Figure 34: Valeurs du pH des extraits concentrés

e A partir des résultats d'analyse du pH de nos échantillons, ils ont un pH acide compris entre

4.38 et 4,71 pour les extraits aqueux et entre 4.58 et 5.41 pour les extraits concentré

e Dans les deux régions, nous avons remarqué que la valeur du pH des pulpes (Mascara) était

systématiquement supérieure a celle des gousses soit pour I’extrait aqueuse ou concentré.

e Le PH des extraits (aqueux et concentrés) obtenus par la décoction sont supérieures que le PH
des extraits obtenus par la macération.

11.3.3 Conductivite électrique

e L'expression des résultats de la lecture de la conductivité a été effectuée directement sur
I'écran du conductimétre (Amelal, 2008).

e La conductivité électrique est un paramétre fortement lié a la concentration en ions des
substances dissoutes dans le solvant et a la température.
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e La figure 35 et 36 représente les valeurs de la conductivité électrique des extraits aqueux et
des extraits concentrés de la caroube.

'g 5
o 45
o E 4 P
b 3.5
3 @ )
c 3 3
g S 2.5
° .9 2
£ 15
5 £ 1
< £ 0.5
> S 0
2 PG43 | PG29 | PG43 | PG29
S (D) (D) (M) (M)
== conductivité
élétrique ( 2.5 3.17 3.45 4.3
ms/cm )
Figure 35: Valeurs de la conductivité des — | Figure 36: Valeurs de la conductivite des
extraits aqueux — extraits concentrés
g v -
c =
@ s 4 \/
>0
£33 3
29 2
23 |
T O
g PG43 PG29 PG43 PG29
© (D) (D) (M) (M)
== conductivité
élétrique ( 7.26 7.38 3.86 5.48
ms/cm )

e la conductivité électriqgue mesurée dans les extraits aqueux obtenus par la macération est plus
élevée par rapport aux extraits agueux obtenus par la décoction.

e Dans les extraits concentrés obtenus par la décoction est plus élevée par rapport aux extraits
concentrés obtenus par la macération , ce qui explique que les échantillons sont plus riches en

ions.

11.3.4 Densité
e La densité est un parametre fortement lié a la teneur des molécules phytochimiques dissoutes,

aux propriétés physiques du solvant et a la température.
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e La Figure 37 et 38 représente les valeurs de la densité des extraits aqueux et des extraits

concentrés de la caroube.

1.07 1.14
9 N
z, 1.065 £ 113
c
S 106 3 L
< = o111
2 1.055 e
$ 105 g
§ : § 1.09
E 1.045 3 108
»  1.04 £ 1.07
5 5
< 1.035 2 106
S PG43 PP29 PG43 PG29 K PG43 PP29 PG43 PG29
(D) (D) (M) (M) (D) (D) (M) (M)
|lDensité 1.063 1.065 1.046 1.051 |lDensité 1.087 1.092 1.102 1.132

Figure 37: Valeurs de la densité des extraits aqueux ~ Figure 38: Valeurs de la densité des extraits
ot e tee e e v e o] concentrés

extraits concentré

e On remarque que la densité des extraits aqueux et des extraits concentrés des pulpes et des
gousses de la caroube obtenus soit par décoction ou macération des deux régions ne présente pas
une grande différence.

11.3.5 Viscosité
La viscosité dynamique est une grandeur physique qui caractérise la résistance a 1’écoulement

laminaire (écoulement plus ou moins dans la méme direction) d’un fluide incompressible.

5 2.25
g 3 22
wv 4 T (7]
Q= ¢ =215
§93- Sy 21
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v 9 4 2
5 5 L § E 2 A
0 - 1.9 -
PG43 (M) PG29 (M) PG43 (D) PP29 (D) PG43 (M) PG29 (M) PG43 (D) PP29 (D)
extraits aqueux extraits concentré
Figure 39: Valeurs de la viscosité des extraits Figure 40: Valeurs de la viscosité des extraits
aqueux concentrés
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e Le taux de viscosité des extraits aqueux compris entre 1.1 et 4 cP et entre 2 et 2.2 cP pour les
extraits concentrés.

e On observe que la supérieure valeur de viscosité des extraits aqueux est PG43 (M) et I’inférieur
valeur est PP29 (D).

e Les valeurs de la viscosité des extraits concentres sont trés convergents.
IL.4 Caractérisation chimique des extraits aqueux et concentrés

I1.4.1 Protéines
e Les protéines tiennent une place importante dans notre alimentation en effet, pour I’lhomme et
pour I’animal, la teneur en protéines brutes est I’'un des critéres utilisés pour évaluer la valeur
nutritive d’un aliment, elle dépend sans aucun doute des conditions pédoclimatiques ainsi que du
stade de développement de la plante (Gaouar, 2011).
e Lafigure 41 et 42 représente les valeurs de Protéine trouvés pour les extraits aqueux et les extraits

concentrés de la caroube .

0.5 0.7
() ()
0.6
g __ 04 g ~ os
c X s =
c< 03 < 04
$8 S8 4
o c 02 oc 03
£ EY )
2% o1 £
2 a 2 a 01
© 0 © 0
> PG43 | PP29 | PG43 | PG29 > PG43 | PP29 | PG43 | PG29
(D) (D) (M) (M) (D) (D) (M) (M)
|lprotiénes 0.446 | 0.443 | 035 | 0.37 |lprotiénes 0.64 | 054 | 044 | 048
Figure 41:Valeurs des Proteines des extraits Figure 42:Valeurs des Protéines des extraits
aqueux concentrés

e Le pourcentage de protéines compris entre 0.35 et 0.446% pour les extraits aqueux et entre 0.44 et
0.64% pour les extraits concentrés.

e on remarque que le pourcentage des extraits aqueux et des extraits concentrés des pulpes et des
gousses de la caroube obtenus soit par décoction ou macération des deux régions ne présente pas

une grande différence.

I1.4.2 Sucres Totaux
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e La caroube est un fruit caractérisé par sa richesse en sucre, ce qui lui vaut sa saveur tres sucrée.

e La figure 43 et 44 représente les valeurs de sucres totaux trouvés pour les extraits aqueux et des
extraits concentrés de la caroube.
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|lsucre totaux 22 49.6 41.7 21.7 |lsucretotaux 91.38 79.6 59.97 86.53

Figure 43:Valeurs des sucres totaux des extraits Figure 44:Valeurs des sucres totaux des extraits -

agueux concentrés
Y1.38%0 POUr IeS EXTrals CONcentre.

¢ On remarque que les valeurs d’échantillons des extraits concentrés supérieures que les valeurs des

extraits aqueux.

e 0n remarque que la valeur de sucres totaux soit des extraits aqueux soit des extraits concentrés ne
présente pas une grande différence.

11.4.3 Flavonoides Totaux
e La teneur en flavonoides totaux des extraits aqueux et concentrés obtenus a partir des gousses et
des pulpes de la caroube par décoction et macération a eté déduite a partir de la droite
d’étalonnage établie avec la catéchine (y = 0,020x, R? = 0,990).
e La figure 45 et 46 représente les valeurs des Flavonoides totaux des extraits agueux et concentrés
de la caroube .
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= 7 =
S E 6 s £ 40
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2 2 2
ES 2 3N I | B
23 0 2 3 pGa | ppg | PO | PG2
s 3 PG43 | PP29 | PG43 | PG29 s 3 20 | (o) 3 9
= ) | DO | M | (M) = (M) | (M)
| E flavoides totaux | 6.4 7 4.7 5.8 | B flavoides totaux | 8.35 8.1 38.4 | 835
Figure 45 : Valeurs des Flavonoides Totaux Figure 46 : Valeurs des Flavonoides Totaux
des extraits aqueux des extraits concentrés
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e La valeur de Flavoides totaux des extraits aqueux compris entre 4.7 et 7 pg/ml et entre 8.1 et 8.4
Mg/ ml pour les extraits concentré.

e On remarque que les valeurs d’échantillons des extraits concentrés supérieures que les valeurs des
extraits aqueux.

e On remarque que la valeur de Flavoides totaux des extraits aqueux et des extraits concentrés ne

présente pas une grande différence.

11.4.4 Poly phénols Totaux

e Le dosage des poly phénols totaux, en équivaut d’acide gallique, des extraits aqueux et concentres
des pulpes et gousses de la caroube par décoction et macération a été estimé par la méthode de
Folin-ciocalteu, Pour cela, une courbe d’étalonnage a été tracée avec un extrait d’acide gallique a
différentes concentrations. Les mesures de chaque extrait ont été réalisées a 760 nm.

e La Figure 47 et 48 représente les valeurs du Poly phénols Totaux des extraits aqueux et

concentrés de la caroube .
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Figure 47: Valeurs des Polyphénols Totaux des ~ Figure 48: Valeurs des Polyphenols Totaux des

e La valeur de polyphénoles totaux des extraits aqueux compris entre 0.075 et 0.13 mg/ml et entre
0.035 et 0.117 mg/ ml pour les extraits concentre.

e On remarque que les valeurs d’échantillons des extraits concentrés supérieures que les valeurs des
extraits aqueux.

e 0n remarque que la valeur de Flavoides totaux des extraits aqueux et des extraits concentrés ne

présente pas une grande différence.

11.5 Criblage phytochimique
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11.5. 1 Jus aqueux

A. Sucres
Résultats Observation
A.1l. Glucides
y; T — = PG29 (M) ‘
Décoction Macération ’ — ’ - | y
A e ‘ PG43 (M)
Proudre [ P29 G43 G29 G43
résultat +++ +++ +++ +4++
Observation

e Une couleur violette a l'interface entre le

sucre et I'acide indique un résultat positif.
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A.2. Saponine
Décoction Macération
Proudre [ P29 G43 G29 G43
résultat ++ + ++ ++
Observation

e Supérieur a lcm indique la présence de

saponosides indique un résultat positif.

A.3. Sucres réducteurs

Décoction Macération
Proudre [P29 G43 G29 G43
résultat + ++ - -
Observation

e Un précipité jaune, puis rouge brigue.

B. Protéines

B.1. Protéines

Décoction Macération
Proudre [ P29 G43 G29 G43
résultat - - - -
Observation

e La couleur violette ou rose.
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B.2. Tanins
Décoction Macération
Proudre [ P29 G43 G29 G43
résultat ++ ++ ++ ++
Observation

e 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.

C. Matiéres organiques

Décoction Macération

Proudre |[P29 G43 G29 G43
PP29 (D) PG43 (D)
résultat + ++ ++ ++
Observation

e La formation de précipité jaune indique la

présence de flavonoides.
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C.2. Alcaloides 1

a. Mayer
Décoction Macération
Proudre |P29 G43 G29 G43
résultat - - - -
Observation

e L'apparition d'un précipité crémeux blanc
indique la présence d'alcaloide.

b. Wanger ’

i ey

Décoction Macération
PGZQ(M)
i

Proudre |P29 | G43 | G29 G43
Résultat - + + -
Observation

o Le précipité Ardish-Brown confirme le test
comme positif.
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E. Gels

D.1 Mucilages

Décoction Macération t @ T E

¥ B

Proudre P29 G43 G29 G43 PG43 (D) PP29 (D)
résultat ++ + - -
Observation

e un précipité floconneux indique la présence des

mucilages.

D.2 Huiles Essentiels

Décoction Macération
Proudre P29 G43 G29 G43
résultat ++ ++ + ++
Observation

¢ Formation d’une précipitation blanche.

11.5.2 Jus concentré

A. Sucres
Résultats Observation
A.1l. Glucides Une couleur violette a l'interface entre le sucre
Sécoction Naceration et l'acide indique un résultat positif.
Proudre P29 G43 G29 G43
résultat +++ +++ [+++ +++
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A.2. Saponine Supérieur a 1cm indique la présence de
Décoction Maceration saponosides indique un résultat positif.
Proudre P29 G43 G29 G43
résultat + ++ + +
A.3. Sucres réducteurs Un précipité jaune, puis rouge brique.
Décoction Macération
Proudre P29 G43 G29 G43
résultat ++ +4+ +4 +4
B. Protéines
B.1. Protéines La couleur violette ou rose.
Décoction Macération
Proudre P29 G43 G29 G43
résultat - - - -
B.2. Tanins Le virement de couleur vers le vert
Décoction Macération foncé indique la présence de tanins
catéchiques alors que le bleu-vert,
Proudre P29 G43 G29 G43
résultat ++ ++ ++ ++ signifie la présence des tanins
galliques.

C. Matiéres organiques
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C.1. Flavonoides

La formation de précipité jaune indique la

Décoction Macération présence de flavonoides.
Proudre P29 G43 G29 G43
résultat - - - -
C.2. Alcaloides 1
Mayer L'apparition d'un précipité crémeux blanc
Decoction Macération indique la présence d'alcaloide.
Proudre P29 G43 G29 G43
résultat - - - -
Wanger Le précipité Ardish-Brown confirme le test
Decoction Macération comme positif.
Proudre P29 [ G43 G29 G43
Résultat - + + -
D. Gels
D.1 Mucilages Un précipité floconneux indique la présence
Décoction Macération des mucilages.
Proudre P29 G43 G29 G43
résultat +++ ++ + +
D.2 Huiles Essentiels Formation d’une précipitation blanche.
Décoction Macération
Proudre P29 G43 G29 G43
résultat ++ ++ ++ ++
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IL.6 Analyses sensorielles

11.6.1 Test de préférence

Les résultats de l'analyse sensorielle des échantillons de jus formulés (aqueux et concentrés) et
dégustés ont été mesurés a travers un test de préférence pour la couleur (figure 55 et 56), le golt
(figure 51 et 52), la texture (figure 49 et 50) et ’odeur (figure 53 et 54).

les notes données par les dégustateurs pour chaque critere selon la fiche de dégustation (Annexe
08).

A. La texture

e Jus aqueux

7
6 N .
H limpide (claire) sans
5 sédiment
4 M limpide (claire) avec
sédiment
3 I trouble sans sédiment
2
1 B crémeux
0
PG43(D) PG43(M) PG29(M) PP29(D)

Figure 49 : Appréciation de la texture des jus aqueux formulés

e Jus concentré

4.5

4 H limpide (claire) sans
35 sédiment

3
M limpide (claire) avec
2.5 .1
sédiment

2
15 I trouble sans sédiment

1
05 B crémeux

0

PG43(D) PG43(M) PG29(M) PP29(D)

Figure 50 : Appréciation de la texture des jus concentrés formulés
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B. Legout

Jus aqueux

5 M sucré avec arriere-gout
(astringent)
4
M sucré sans arrére-gout
3 (astringent)
5 m acide
1 W astringent
0

PG43(D)  PG43(M)  PG29(M) PP29(D)

Figure 51 : Appréciation de le gout des jus aqueux formulés

Jus concentré

M sucré avec arriere-gout

5
(astringent)

4

M sucré sans arrere-gout
3 (astringent)
2 M acide
1 .

M astringent
0

PG43(D)  PG43(M)  PG29(M) PP29(D)

Figure 52 : Appréciation de le gout des jus concentrés formulés
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C. L’odeur

e Jus aqueux

6

5

4 m forte intensité
3 | faible intensité
5 M sans odeur

1

0

PG43(D) PG43(M) PG29(M) PP29(D)

Figure 53 : Appréciation de 1’odeur des jus aqueux formulés

e Jus concentré

u forte intensité

3
| faible intensité
2 = sans odeur
1
0

PG43(D) PG43(M) PG29(M) PP29(D)

Figure 54 : Appréciation de ’odeur des jus concentré formulés
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D. Couleur

e Jus aqueux

8
7
6
5
B brune claire
4
M brune
3 ® brune foncé
2
1
0
PG43(D) PG43(M) PG29(M) PP29(D)

Figure 55 : Appréciation de le couleur des jus aqueux formulés

e Jus concentré

6

5
4

H brune claire
3

H brune
) = brune foncé
1
0

PG43(D) PG43(M) PG29(M) PP29(D)

Figure 56 : Appréciation de le couleur des jus concentré formulés

11.6.2 Test hédonique
Les résultats obtenus du test hédonique sont représentés dans la figure 57 et 58.
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e Jus aqueux

4.5
4
3.5

B Désagréable

3 M Peu désagréable
2.5 B Ni désagréable Ni agréable
2
M Peu agréable
1.5
X M Agréable
0.5 W Tres agréable
0

PG43(D)  PG43(M)  PG29(M)  PP29(D)

Figure 57 : Test hédonique de jus aqueux

e Jus concentré

4.5

4
3.5 B Désagréable

3 B Peu désagréable
2.5 m Ni désagréable Ni agréable
1; B Peu agréable

1 M Agréable
0.5 M Trés agréable

0

PG43(D)  PG43(M)  PG29(M)  PP29(D)

Figure 58 : Test hédonique de jus concentré

e On observe que la meilleure formule de jus soit aqueux soit concentré est la 2°™ formule

Mila entiére (macération).

I1.7 Activité antioxydante

L’activité antioxydants des deux extraits aqueux et concentré de caroube est mesurée en
présence d’un antioxydant standard qui est I’acide ascorbique (vit C), et vis —a Vvis du radical DPPH,

a ’aide d’un spectrophotométre UV visible a une longueur d’onde de 517 nm.

L’activité anti radicalaire est détectée par la réduction de radical DPPH.

77



Chapitre 11

Résultats et Discussion

64
£ 6 \
c
)]
2 60
S y=-15.9x+66.3
2 R?=0.9979
g ” \
)
&
o 56
2
L 54
< R

52

0 0.2 0.4 0.6 0.8 1
extrait aquex

Figure 59 : Activité antioxydante des extraits aqueux PG43 (Macération)
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Figure 60 : Activité antioxydante des extraits concentrés PG43 (Macération)
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100
90 - ®e y =-43.796x + 84.984

2 _
30 R*=0.6207

70
60

40
30

20
10

Activité antioxydanteen %

0 0.2 0.4 0.6 0.8 1 1.2
extrait aqueux de Vit C

Figure 61 : Activité antioxydante des extraits aqueux de 1’acide ascorbique

Les figures (59, 60, 61) représentent respectivement les résultats d’analyse de I’activité
antioxydante des extraits aqueux et des extraits concentrés de caroube analysés par rapport a

celle de la vitamine C.

Les résultats montrent que le pourcentage d’activité antioxydante des extraits concentrés de
PG43 (M) est le plus éleve pour les quatre concentrations testées de valeurs (84 ; 83 ; 80 ; 79)

consécutivement les extraits aqueux de PG43 (M) avec (63 ; 60 ; 57 ; 53.7).

Les figures montrent clairement que la capacité antioxydante totale diminue a mesure que la

concentration de I'extrait diminue par dilution.
11.7.1 Evaluation de concentration inhibitrice médiane

Les concentrations des échantillons essentiels inhibés 50% du radical DPPH ont été calculées par
régression linéaire des taux d'inhibition calculés en fonction des différentes concentrations des
extraits préparés. Les résultats d'activité anti-radicalaire des extraits : agueux et concentré montrent

que les deux extraits testés ont une activité anti-radicalaire avec C150 (Figure 62)
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concentration inhibitrice médiane %

O B N W & U0 O N 00 ©

Vit C Jus aqueux Jus concentré
Extraits aqueux

Figure 62: Valeurs de concentration inhibitrice médiane CI 50 des extraits étudié

e [’extrait concentré est plus actif par rapport a I'extrait aqueux de gousses de Mila.
e En comparaison avec I’antioxydant standard (I'Acide ascorbique) qui démontre un CI50%=
0.79 mg/ml, nous constatons que les deux extraits de poudre de gousses Mila sont plus actifs

par rapport au standard (acide ascorbique).

11.8 Analyses microbiologiques
Les tableaux 03 et figure 63 présentent les résultats des analyses microbiologiques des extraits

prepares: jus aqueux et jus concentré " PG43 par maceration ".

Tableau 03 : Résultats des analyses microbiologiques des extraits préparés.

Résultats Micro-organism

) I Coliforme Coliforme Germes
L’échantillon | Dilutions
Totaux Fécaux Aérobies
Mésophiles
Totaux
Jus aqueux | 10% 107 103 Abs Abs Abs
Jus concentré | 107 107 107 Abs Abs Abs
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Collalfo e s Lol okl X * L4 [ L8]

Caolliforme s thermastolérmnts 5 0 Abhvsanee
Baoissons mon gasouses traitdes Entdrocogues 5 0 Abhsenge

I.h‘lli'l.ll.'l.h"ll'l‘l."l'l'l

Anadrobies sulfitordduceurs S 0 Abmgnee dans 20 ml
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ot ol Lmat
Lovurnes of moisissunes 5 2 10 13
Sl rrrowvaerifa 5 i Absenee dans 25 il

Figure 63: Comparaison des résultats microbiologiques avec la norme Algérienne

Les données montrent que pour les Coliforms Totaux, il n'y a pas de résultats détectables dans tous
les échantillons de jus testés (Annexe 10), ce qui est une bonne indication de la qualité sanitaire du

produit alimentaire.

Pour les Coliforms Fécaux (Annexe 10), il n'y a pas de resultats détectables dans tous les

échantillons de jus testés.

Pour les Germes Aérobies Mésophiles Totaux (Annexe 10), il n'y a pas de résultats détectables dans

tous les echantillons de jus testés.

Pour le jus aqueux, il y a des résultats détectables pour les dilutions 103, 102, 10 avec une quantité

non spécifiée de germes totaux par gramme d'échantillon.

Pour le jus concentré, il n'y a pas de résultats détectables pour tous les dilutions 102, 102, 1073,

I1.9 Test de stabilité
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11.9.1 PH

4.35 4.5
43 4.45

4.4
4.25 4.35
4.2 4.3

" PH 425 - " PH
4.15 - 42 ]
4.1 - 4.15 -
0j 7j 14j 21j 28] 0j 7j 14j 21j 28]
temps temps

Figure 64 : Valeurs de pH de jus aqueux

I1.9.2 Conductivité électrique

Figure 65 : Valeurs de pH de jus concentré
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Figure 66 : Valeurs de conductivité

électrique de jus aqueux

Figure 67 : Valeurs de conductivité
électrique de jus concentré

e Le pH de jus aqueux compris entre 4.2 et 4.32 et entre 4.26 et 4.46 pour le jus concentré.

e Le pH de jus aqueux et jus concentré reste stable durant 28 jours.

e La conductivité électrique de jus aqueux compris entre 14.97 et 39.2 ms/cm et entre 18 et

38.1 ms/cm pour le jus concentre.

e La conductivité électrique de jus agueux et jus concentré augmente durant 28 jours.

82




Conclusion



conclusion

Conclusion

En conclusion, notre étude approfondie sur les caractéristiques du fruit de la caroube en
Algérie a mis en lumiére plusieurs aspects significatifs. Les paramétres morpho biométriques
ont démontré une variabilité influencée par divers facteurs tels que la variété, le climat et la
localisation biogéographique. Notamment, le jus extrait des caroubiers de région Mila entiére

par macération on go(t supérieur.

L'analyse physico-chimique révele des valeurs de pH acides dans les extraits aqueux et
concentré ainsi qu'une disparité de conductivité électrique entre les zones étudiées, ce qui
souligne la diversité des conditions environnementales et des propriétés des caroubes dans

différentes régions.

Le criblage phytochimique a permis d'identifier la présence de divers métabolites
intéressants, notamment des flavonoides, des protéines soufrées et des glycosides cardiaques,
dans les extraits agueux de caroube, ce qui suggére un potentiel nutritionnel et médicinal de ce

fruit.

Le test au DPPH confirme que les caroubes ¢tudiées sont dotées d’une bonne activité
Antioxydante avec supériorité des extraits concentrés de PG43 (M) ,et effectué montré que le

pouvoir antioxydant est proportionnel a ’augmentation de la concentration des extraits.

D’apres les résultats obtenus, nous pouvons déduit que les extraits testés de la plante

Ceratonia siliqua L sont pourvues d’une activité antioxydante intéressante.

La stabilité physicochimique et microbiologique d’un pur jus est cruciale pour assurer sa

qualité et sa sécurité.

Pour maintenir cette stabilité, il est essential de controller les parametres physicochimiques

rrrrr

de contr6le microbiologique (Coliforme Totaux et Coliforme Fécaux et Germes Aérobie
Mésophiles Totaux) sont nécessaires pour prévenir la contamination et prolonger la durée de

conservation du produit.
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Annexe 01 : Caractéristiques morphologiques de la caroube

« Mascara

Annexes

Mascara |1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 La
moyen

Longeur |21.0 16.5 17.0 16.8 9.8 11.7 11.2 12.4 11.0 14.6 140.2

(cm)

Largeur | 35.595|35.705 | 35.515 | 34.745 | 35 32.81 |34.295|32.51 |27.645 | 32.645 | 33.47

(cm)

Epaisseur | 21.96 | 22.5 23.30 |20.80 |20.41 |20.78 [21.19 [2191 |2216 |21.42 |21.643

(mm)

Volume |20 10 15 10 09 05 05 05 05 08 9.2

(ml)

Poids(g) |16.121 | 13.088 | 12.013 | 11.122 | 7.918 | 7.122 |9.002 |7.656 |6.177 |9.422 | 9.964

Nombre |15 12 13 12 8 8 8 8 6 9 9.9

de

graines

La masse | 12.638 | 12.178 | 12.086 | 12.068 | 12.614 | 11.881 | 12.721 | 12.470 | 11.983 | 12.937 | 12.35

de

graines

(9)
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% Mila
Mila 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 La
moyen

Longeur |12.1 11.0 11.3 | 8.0 6.3 7.5 9.0 7.0 7.6 7.6 87.4
(cm)
Largeur | 20.625|21.705 | 18.69 | 17.755 | 15.515 | 16.34 | 15.245 | 13.29 | 12.395 | 16.86 | 16.84
(cm)
Epaisseur | 0.66 2.16 1.28 |4.11 1.68 2.32 | 2.70 1.3 2.95 3.71 | 2.45
(mm)
Volume 10 10 10 10 2 9 9 5 7 1 7.3
(ml)
Poids(g) | 11.424 | 10.252 | 8.808 | 6.339 | 2.467 | 6.707 | 6.545 | 3.748 | 4.926 | 7.082 | 6.83
Nombre |9 10 7 6 3 5 7 4 1 7 5.9
de
graines
La masse | 2.063 | 2.262 | 1.666 | 1.425 | 0.660 |1.109 | 1.675 | 0.932|0.146 | 1.584 | 1.35
de
graines
(9)

Annexe 02 : Rendement des extraits

L’extrait (PG43) aqueux concentreé

Le rendement (%) 67 30

Annexe 03 : Variation du degré Brix et de I'indice de réfraction des extraits

obtenus par macération et décoction
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% extraits agueux

Annexes

Méthodes Extraits Degré de brix % Indice de
réfraction

Décoction P29 15,81 1,361

G43 10,75 1,349

Macération G29 14 1,354

G43 12 1,351

% Extrais concentrés

Méthodes Extraits Degré de Brix % Indice de
réfraction

Décoction P29 51,25 1,423

G43 51 1,422

Maceération G29 50 1,420

G43 50 1,420

Annexe 04 : Courbe d’étalonnage des protéines.

CN’/00 0

91




Annexes

Annexe 05 : Courbe d’étalonnage des Sucres Totaux.

y = 0.433x + 0.0053
R = 0.9785 &~

>

Abhsorbance(490 nm)

0.5 1 1.5

Concentration du glucose fmg/mi |

Annexe 06 : Courbe d’étalonnage des Flavonoides Totaux.

\bsorbance a 510 nm

Catechine pg/ml

Annexe 07 : Courbe d’étalonnage des polyphénoles Totaux.

Abcorbance 4760 nm
A

Concentratio d'acide galligue (mg mi)
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Annexe 08 : Fiche de dégustation

R

s Jus aqueux

Produit

Descripteur

J1

J2

J3

Ja

Texture a-Limpide (claire)
sans sédiment
b-Limpide (claire)
avec sédiment
c-Trouble avec
sediment
d-Trouble sans
sediment

Goat a-Sucré de caroube
(moins, sucre, tres)
avec un arriére-goQt
perceptible (astringent)
b-Sucré de caroube
(moins, sucre, tres)
sans un arriere-goGt
particulier (astringent)
c-Acide (moins, acide,
tres)
d-Amer

Odeur a-Odeur de caroube a
forte intensité
b-Odeur de caroube a
faible intensité
c-Sans odeur

Couleur -Brune (claire, brune,
tres)

Brune

Brune
claire

Brune

Brune trés
foncé

Score (test /
hédonique)

4

1
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«» Jus concentré

Produit JC1 JC2 JC3 JC4
Descripteur
Texture | a-Limpide (claire) sans c a a c
sédiment

b-Limpide (claire)
avec sédiment
c-Trouble avec
seédiment
d-Trouble sans
sediment

Goat a-Sucré de caroube a b a d
(moins, sucre, tres)
avec un arriére-goQt
perceptible (astringent)
b-Sucré de caroube
(moins, sucre, tres)
sans un arriere-goGt
particulier (astringent)
c-Acide (moins, acide,
tres)

d-Amer

Odeur a-Odeur de caroube a a b a a
forte intensité
b-Odeur de caroube a
faible intensité
c-Sans odeur

Couleur -Brune (claire, brune, | Brune Brune Brune Brune tres
tres) foncé foncé
Score (test / 1 5 2 0
hédonique)

Annexe 09: Valeur calorique des extraits

L’extrait (PG43) aqueux concentré

Valeur calorique (Kcal) 89.4 367
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Annexe 10 : Résultats obtenus des analyses microbiologiques

Jus aqueux (coliformes fécaux) Jus concentré (coliformes fécaux)

Jus aqueux (germes totaux) Jus concentré (germes totaux)

Annexe 11 : Résultats de test de stabilité

«» Jus aqueux

Temps (jours) PH Conductivité électrique (ms)
To 4,2a20°c 14,97 220 °c

T7 4,26 a22 °c 30a23°c

Tia 4,32a24,7 °c 34a25°c

Ta 4,27 4234 °c 38,5a24°c

Tas 422a235°C 39,2a24°c
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«» Jus concentré

Annexes

Temps (jours) PH Conductivité électrique (ms)
To 4,26 a2l °c 18421 °c

T7 4,43a221°c 32a24°c

Taa 4,46 & 24,6 °c 35a24°c

T 4,36 & 23,5 °c 37,8a24°c

Tos 4,352 23,7 °c 38,1a24°c
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Résumé

Résumé

Ce projet de fin d'étude s'inscrit dans le cadre de la caractérisation et de la valorisation
du fruit de la caroube par criblage phytochimique et I'évaluation des propriétés physico-
chimiques de ses extraits aqueux et concentrés obtenus par deux méthodes d'extraction

différentes macération et décoction.

La partie expérimentale a englobé d’une part une caractérisation morphobiométrique
des gousses de caroube provenant de deux régions différents Mila et Mascara,et les

résultats montrer sont liées a leurs variétés.

Caractérisation physicochimique des extraits aqueux et concentrés représenté dans les
analyses des Sucres Totaux, Flavonoides Totaux, Polyphénols Totaux, Degré de Brix
nous avons observé des valeurs plus élevées dans les extraits concentrés que dans les

extraits aqueux.

Le criblage phytochimique des extraits aqueux et concentré de caroube des régions
étudiees a mis en évidence une richesse en métabolites tels que les Glucides, les

Saponines, les Tanins, les Huiles Essentielles.

Enfin I’analyse de I’activité antioxydante des extraits a montré que leurs pouvoirs
antioxydants notablement élevée, avec une bonne stabilité pH et une sécurité

microbiologique assurée sur une période de 28 jours.

Mots clés: Caroube, pulpe, gousse, extrait aqueux, maceration, décoction, activité

antioxydante.
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Résumé

Abstract

This end-of-study project is part of the characterization and valorization of carob fruit
by phytochemical screening and the evaluation of the physicochemical properties of its
aqueous extracts and concentrates obtained by two extraction methods different

maceration and decoction.

The experimental part includes on the one hand a morphobiometric characterization of
carob pods coming from two different regions Mila and Mascara, and the results shown

are linked to their varieties.

Physicochemical characterization of the aqueous extracts and concentrates represented
in the analyzes of the Total Sugars, Total Flavonoids, Total Polyphenols, Degree of Brix

we observed higher values in the concentrated extracts than in the aqueous extracts.

The phytochemical screening of the aqueous and concentrated extracts of carob from
the regions studied highlighted a richness in metabolites such as Carbohydrates, Saponins,

Tannins, Essential Oils.

Finally, the analysis of the antioxidant activity of the extracts showed that their
antioxidant powers were notably high, with good pH stability and microbiological safety

ensured over a period of 28 days.

Key words: Carob, pulp, pod, aqueous extract, maceration, decoction, antioxidant

activity
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