REPUBLIQUE ALGERIENNE DEMOCRATIQUE ET POPULAIRE
Ministere de I'enseignement supérieur et de la recthe scientifique
Université Mouloud Mammeri de Tizi-Ouzou
Faculté des Science Biologique et des Science Agroigue

Département d’Agronomie

Mémoire de fin d’'Etudes

En vue de I'obtention du diplome de Master en Sciex@ Alimentaire

Option : Agroalimentaire et contrble de qualité

Etude physico chimique de la gousse de
caroubgCeratoniasiliqug et essai de

production de chocolat

Réalisé par:
M"® OULD SADELLAH Nawal M¢ REHAB Fazia

Soutenu devant le jury composé de :

Président : Mr AMROUCHE Tahar Professeur
Promoteur : Mr AMIR Youcef Professeur

Examinateur : Mr BENGANA Mohamed Maitre de conférences B.

Promotion 2020 /2021




Remerciements

Avant tout nous remercions "Allah" tout puissantmpus a donné le courage, la volonté et la
force pour accomplir ce modeste travail. Merci @eis avoir éclairé le chemin de la réussite.

kkkkkkkkkkkkkkhkkhkkhk

Nos reconnaissances vont tout d'abordPaafesseur AMIR Youcefiui nous a honoré en
acceptant de diriger ce travail, pour son encadratr@oureux et méthodique et les
compétences dont elle nous fait bénéficier an tputes nous études. Nous lui adressons
également nos gratitudes pour son aide précieud&aeoir été la pour nous, par ses conseils
fructueux, son soutien continu et ses encouragenpEmmanents. Merci de nous avoir guidés
avec patience et d’avoir consacré autant d’heurasrpes corrections de ce manuscrit.

kkkkkkkkkkkkkkhkkhkkk

Nous exprime nos estimes et nos remerciements eubres de juriyir AMROUCHE
Tahar etMr BENGANAMohamedjui ont pris sur leur temps et ont bien voulu atcéeage
juger ce modeste travail

kkkkkkkkkkkkkkhkkhkkk

Un grand merci a 'ensemble de laboratoire de taithgie alimentaire spécialement
I'ingénieur de laboratoireMme IAZZOUREN Khadijapour leurs entiére disponibilité,
coopération ainsi pour I'ambiance et les bonne ¢tons

Un spécial remerciement pour Mr HOUALI pour sonea&t encouragements

kkkkkkkkkkkkkkhkkhkkk

Finalement, nous remercions tous ceux ou celle®ucontribué de prés ou de loin a
I'accomplissement de ce mémoire.



Dédicaces

A I'aide deDIEU, le Tout-Puissant Je dédie ce travail & mes tré&sparents : < Meziane>

et < Fatiha > Je les remercie pour leurs sacrificksurs patiences, leur soutien, l'aide et les

encouragements qui m'ont apporté durant toutesnases d'étude sans eux je ne serais pas
ce que je suis aujourd’hui.

A mes chére fréres "Redouane et Rayane" a ma getite "Lina"

A la mémoire de mes grandes meres "LAGAB Yamind'A&AB Messad "et mon grand-
pére "OULD SADELLAH Mouloud "

A mon grand-pere "ADJAL Hmed"
A mes copines Lydia Melissa Hanane qui m’ont aidémpléter ce modeste travail

Je remercie énormément le groupe SOUMMAM en gémétde directeur de centre de
collecte de lait lkedjaioune Mourad

A ma chére binbme Fazia et sa famille.
A ceux qui m’ont soutenu de prés ou de loin.

Nawal



Dédicaces

A l'aide de dieu, le tout- puissant

Je dédie ce travail a mes trés chéres parentes»x@buiza » pour lesquels aucun

mot ne saurait exprimer mes profonds sentimentseontgard.

Je les remercie pour leurs sacrifices, leur patesydeur soutien, leurs

encouragements qui m’ont apporté durant toutesaoeges d’étude.
A mes freres : Madjid, Amar, Mohamed, Mourad, Yanis
A mes sceurs : Kahina, Farida et son mari
Pour leurs conseilles, leurs soutien, leur orieitas
A mon oncle « Mouloud » et ma tante maternelle di&Na
A mes copines : Fatima, Katia, Linda
A ma chére binbme Nawal et Sa famille

A tous ceux qui ont contribué de loin ou de prés &avalil.

Fazia



Sommaire
Liste des abréviations
Liste des figures
Liste des tableaux
INEFOTUCTION ... et e e e e eanb e e e e e aeeeas 1
Partie 01 : Synthese bibliographique

Chapitre 01 : présentation du caroubier

1-1- la Famille des fabaCes...........ccuiiiiiieeeeeciiiiiiiieeee e 2.
1-2- Présentation du CarOUDIET ...........ccuiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiieeeeeee e 3
1-2-1- GENIECEIAIONIA ...c.veveeereirresierieeeeeese ettt e et sae b naeas 4
1-2-2- Taxonomie et SYStEMALIQUE ..........coeveiiiiiriiiiiiiiiiieeeree e e e e 4
1-2-3- Description et intérét d’utilisation du caroubier....................ccceee 5
1-2-4- Composition chimique de la caroube .........cccccceevvvvviiiiiiiicicieeen. 7
1-2-5- Les variétés de Caroube ...........ooooiiiiicmememiiiiiee et 8
1-2-6- Origine du CarOUDIEN ........cooeieiiiiiiii ittt e eeeeeeeeees 9
1-2-7- Distribution géographique du caroubier ......weeeeeeeeiiiiiieeennnnnnn.. 10
1-2-8- Production de la Caroube ...........oiiiiemmmmmmiiiiiiiieeee e 12
1-2-9- Intérét et utilisation du caroubier.........cceeeeviviiii, 15
1-2-9-1- Domaine alimentaire ..........cooeeveeeeeee e 16
1-2-9-2- Domaine MEdICAl .........uevviiiiiiiiiiiieiie e 17
e T R 0o 1] 14 =1 1o [ U = 17

Chapitre 02 : Les Composées phénoliques et Activité antioxyd#n

2-1-  LeS POlY PhENOIS......cuuiiiiiiiiiiiiiei et 8.1
2-1-1- Biosynthese et classification des composées plggredi................... 18
2-1-2- 1- 1eS FlavonOTdes..........oooiiiiiiiiieeeeemeceeee ettt 9.1
2-1-3- 2-18S TANINS .oettiiiiiiiee e 19

2-1-4- 2-1-2- ACtivité antioXydante............euurrummeeiiiiiiiiiiiieeeeeeeeee e e e e e e e e 20



Partie 02 : Partie Pratique
Chapitre 01 : Matériels et méthodes

1-1- Préparation du matériel végétal .............ceuueeeiiiiiiieiiiiiiiiieeein 21
1-1-1- Etude des paramétres physique de la caroube............................. 21
1-1-2- Etude des paramétres chimique de pulpe de caroube.................. 22

1-1-2-1- Dosage des compoSEes PNENOIIQUES .. ummmmreeeeeeeeeeeeeeiiiiiiiiiinninns 22

1-1-2-2- DOSAge deS taniNS......ccoiiiii i eeeeeeeeiie e e e 24
1-1-2-3- pouvoir réducteur de fer .......cccccceeeiiieiiee e 25
1-1-2-4- Analyses qualitatifS...............mmmmeeeneniiiereereeeeeeeeeeeeeeeeee—.. 26
= POlY PhENQIS ... e —— 26
e i £= 1Yo 0] [0 [P PP 26
s T ANINS e ————————— e e et e et et e e rr bbb —————_ 28

Chapitre 02 : Résultats et discussion

2-1- Etude morphologique ...........ooeiiiiiiemmmiiiiiiee s 29
2-2- Analyse qUANTILALIVE ...........uiiiii e 31
2-2-1- Dosage des poly PhENOIS ...........vemmmmmmeeiee e 31
2-2-1-1- Détermination de la teneur en extraitpdly phénols totaux.......... 31
2-2-1-2- Détermination de la teneur en tanins hiydables .......................... 35
2-3- Pouvoir réducteur du fer ferrique en fer fare...........ccccee e, 39

Chapitre 03 : Essai de production de chocolat a base de poudde caroube

3-1- Formulation d’un substitut de chocolat a bdsgoudre de caroube....... 40
3-1-1- Composition et préparation ...........ccccceevvvvvvvviiieieeeeeeeeeeeeeeennnnnnn. 400
3-1-2- Diagramme de fabrication ............cccceeeeiiiiinniiiieeeiinnnnn AL

3-1-3- TESE SENSOMICI ..o r e 42



A- Principe du test NEdoNIQUE .......cccoeeee e i e 2.4

B- Présentation d'une échelle S€mantique ......ccccccovvieeiiiiiiieeeeeeeeeeeeeeen, 43
3-1-4- Prix d’'une tablette de chocolat de caroube................cceeeviiiiiiiinnnns 45
CoNCIUSION €t PEISPECTIVE ....euvieiiiiiii sttt e e e e e e e eeeeeeeees 46

Références bibliographiques

Annexe



Liste des figures

Figure Titre Page
Figure 1 | Les gousses de quelques légumineuses 3
Figure 2 | Le caroubier Ceratoniasiliqua) 4
Figure 3 | Les feuilles du caroubier 6
Figure 4 | Les fleurs du caroubier 6
Figure 5 | Fruit du caroubier, gousses verte a gauche mureit d 7
Figure 6 | Graines du caroubier 7
Figure 7 | Centres d’origine et distribution du caroubier densionde 11
Figure 8 | Distribution du caroubier en Algérie suivant lesnéines bioclimatiques| 12
Figure 9 Evolution de la production de fruits en Algérierern2016 et 2017 15

parmi eux le caroubier
Figure 10 | Le caroubier (Ceratoniasiliqua) 16
Figure 11 | Structure de base des flavonoides 19
Figure 12 | Structure de bas des tanins 19
Figure 13 | Séparation des composants du caroubier 21
Figure 14 | Les échantillons pendant la mise en obscurité 23
Figure 15 | Les échantillons justes apres I'addition de folin 23
Figure 16 | Préparation de la concentration 24
Figure 17 | L'extrait tannique 24
Figure 18 | Recherche des poly phénols, flavonoides dans dmiétés de caroube 25
Figure 19 | Test qualitatifs des poly phénols deux variétés 26
Figure 20 | Les résultats du test qualitatifs des flavonoides 26
Figure 21 | La recherche des tanins condensé et hydrolysabtesld caroube 27
Figure 22 | Filtrat avant I'ajout d’acétate de sodium 28
Figure 23 | Filtrat apres I'ajout de I'acétate de sodium 28
Figure 24 | Droite d’étalonnage d’acide gallique 32
Figure 25 | Droite d’étalonnage des poly phénol de la variété 1 32
Figure26 | Droite d’étalonnage des poly phénols des varités 33
Figure 27 | Teneur en poly phénols en mg/g 34




Figure 28 | Droite de la gamme étalon catéchine mg/ml 35
Figure 29 | Teneur en tanin hydrolysable de deux variétés omibe 36
Figure 30 | Droite d’étalonnage des tanins de la variété 1 37
Figure 31 | Droite d’étalonnage des tanins de la variété 2 38
Figure 32 | Courbe d’étalonnage d’acide ascorbique 38
Figure 33 | Droite d’étalonnage du pouvoir réducteur de poutdrearoube 39
Figure 34 | Quelques illustrations e de la préparation de clavco 40
Figure 35 | Diagramme de fabrication de chocolat & base deubaro 41




Liste des tableaux

Tableau Titre Page
Tableau 1 | Composition chimique du caroubier 8
Tableau 2 | Les différentes variétés du caroubier 9
Estimation de la surface cultivée, la productiofeeendement de la
Tableau 3 ] 13
caroube dans le monde, année de FAOSTAT
Surface cultivée, production et rendement de lawze en Algérie
Tableau 4 ] 14
année 2009
Caractéristiques physiques de quelques échantitleta caroube
Tableau 5 o 29
variéte 1
Caracteéristique physique de quelques échantilleda daroube
Tableau 6 o 29
varietes 2
Représentation de différentes moyennes des deiétésmfgousses
Tableau 7 . 30
entieres)
Caracteéristigue morphologiques des graines de bardes deux
Tableau 8 s 30
varietes
Tableau 9 | Teneur en poly phénols totaux dans I'extrait dgp@ule caroube 33
Tableau 10| Teneur en tanins hydrolysable de deux variétésadmibe 36
Tableau 11 | Résultats du pouvoir réducteur de poudre de caroube 39
Tableau 12 | Analyse sensorielle du chocolat 43




Liste des abréviations
FRAP:Ferriqgue Reducing, Antioxydant Power
FAO:Food Agriculture Organization
FeCl3: chlorure ferrique
K 3Fe : Ferricyanure de potassium
TCA: trichloracétique
HCL: Acide chlorhydrique
UV: ultra-violet
IC: Concentration correspondante a 50% d’inhibitioi@shantillon a analyser
Fe3+: Fer Ferrique
Fe2+:fer ferreux

TPT : taux des poly phénols totaux



| ntroduction




I ntroduction

Le marché mondial ou national des denrées alimestaiblige toujours les industries
agroalimentaires a formuler constamment de nouveaoduits. Pour le bon fonctionnement
de la loi du marché offre/demande ainsi, le modevigedes consommateurs cherchent
toujours des aliments bio nécessite de remplaceralgioxydants synthétiques par les

antioxydants naturels et I'utilisation de nouveagrédients tels que les poly- phénols.

Actuellement , le caroubier est considéré comme plamte d’investigation de
nouveaux antioxydants naturels (polyphénols) cardetans les feuilles, fleurs, fruits, bois,
écorces et racines. Son activité antioxydante #sitbwéea la présence de composés
phénoliqgues(Custodio, 2011) et grace a son aptitude a développer différentedégies
d’adaptation aux contraintes hydriques ; cet adimestalle favorablement dans les zones

arides et semi arides.

Le caroubier possede une importance socioécononuqusidérable ; ses gousses,
plus riches en sucre que la canne a sucre ettierdet sucriere et aussi les graines et la pulpe
font I'objet d'un commerce important en directioa KEurope et sont largement utilisé dans

les industries agro-alimentai(Biner et al.,2007).

La pulpe en particulier est reconnue comme souingrédients bioactifs tels que les
composés phénoliqgues dont certains présentent digtés antioxydantegMakris et
Kefalas, 2004 ;Bernaldo-Gil et al., 2011 ;Sebaiet al., 2013) et des propriétés thérapeutiques
(Ahmed, 2010) et antiproliférativegCorsiet al., 2002).1l est considérée comme substitut
naturel de cacao utilisé pour la préparation decalad qui a la saveur et I'apparence
semblable du chocolat. Contrairement a son homelolgu cacao, il ne contient ni
théobromine, ni caféine, c’est pourquoi il est smivutilisé comme substitut du cacao. Le
caroubier occupe aussi une place dans le domaife aesmétique et méme pharmaceutique
grace a son effet anti diarrhéigiitariri et al.,2009).

La production mondiale annuelle, essentiellementite@anéenne, est estimée a
310000 tonnes, dont une bonne partie est fournmégspagne suivie de I'ltalie, du Portugal,
du Maroc et de 'AlgériFAOSTAT, 2010).

En Algérie, le caroubier est trés négligé et n’a pa la place qu’il mérite malgré sa
valeur économique non négligeable et en dépit datecet de transformation qui ne sont pas

colteuses. Mais, au cours de ces derniers anri@égerie a commencé a marquer sa

présence dans le marché de la caroube par l'iastadlau niveau de Mascara d’une unité qui
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assure la récolte, le broyage, et I'exportationadfarine de caroubes vers pres de 20 pays a
travers le monde. A Tizi-Ouzou,malgré la préserneg daroubiers, ces derniers ne sont pas

protégés et leur exploitation est anarchique.

Ce mémoire portant sur I'étude de la composifibgsicochimique de la caroubes
avec essais d’exploitationprovenant de deux régiosavoir Boghni et Freha de la wilaya de

Tizi- Ouzou comporte deux grands chapitres :

La premiére partie ou syntheésebibliographique cmbepelle-méme deux chapitres ;
le premier portera sur les généralités et I'étudaitique, I'état de I'art en ce qui concerne
Ceratoniasiliqua, le deuxieme chapitre présentera les différerétabolites secondaires des
gousses (ou pulpe) et son activité antioxydanteiétu

Une seconde partie du travail englobant trois ¢hegpi se résume en : le premier
chapitre exposera les matériels et les differeméthodes utilisés afin de finaliser notre
recherche ; le second englobe tous les résultaenad et leurs discussions afin de les
comparer a d’autres travaux cités dans la bibljglgea,le dernier comporte un Essai de
production de chocolat & base de caroube.

Ainsi gu’une conclusion générale et des perspextierecherche a venir.
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Chapitre 1 : Présentation du caroubit

1- Généralitéssur la famille des fabacée

La famille des Fabacées ou Légumine est I'une des plus importantes du re
végétalen général et dans les dicotylédones en partic(Ozenda, 199), communément
appelée dbales comptent 630 genres et000 especes environ, répandues dans le
entier (Judd et al.,, 2002dont en Algérie, on enregistre 53 genres et 339 ess de
fabaleg$Quezel et Santa, 19¢).

Les spécialistes s’accordent a classer cette supeléaatiltrois groupes, certains fc
de I'ensemble de ces derniers une famille «Legusa@acou Fabales» et la divise en t
sousfamilles « Cesalpinioideae, MimosoideaePapilionoideae Faboidea» (Spichiger et
al, 2004; Marouf et Reynaud, 200 mais ils sont parfois traités en familles indéperels
(Judd et al. 2002)

En général, les Fabacées sont distribuées dans lésubiomes terrestres. Le
répartition est cependawnériable selo la sous-famille. Les Fabacéssnt cosmopolites et :
retrouvent presque dans tous les milieux du glterrestre et leurcentre de diversité
situeen Ameérique du centre et du sud. D’autres ceneda diversité sont localisés égalem

en Afrique et en Asigdldayishimiye, 2011

La famille ou la superfamil des Iégumineusegrésente des plantes dicotylédor
dialypétales, superovariées, herbacées ou arbotesc@annuelles, bisannuelles ou pérel
dont le fruit est une gousse ou légl (Marouf et Reynaud, 200%. Et <«lonJudd et al.
(2002),les especes des Fabaceées sont généralement dasdlesrkarbustes, arbres ou pla
grimpantes a lianes volubiles ou a vrilles. Ledliesi sont généralement alternes, compo
pennées (ou bipedrs) a composés palmés, trifoliolés, ou unifoliéasjéres a parfoi

dentées serrées a nervation pen.

l Figure 1: les gousses de quelques Iégumineusel
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2- Présentation du caroubier

2-1- Genre Ceratoniasilique

Le caroubier Ceratoniasiliqua L.), appartenant a la grande famille des légumirsg
est une essence presque endémique du pourtourenmgadéen, cultivé depuis longtemps p
ses produits dérivés mais aussi pour sa réesistancamanqued’eau (Biner et al., 2007;
Avallone et al., 199y

Le caroubier est un arbre ou arbuste sclérophghepgrvirent, qui peut atteindre
20 m de hauteur et une circonférence a la baseda tle 2 a 3m. Il a une écorce lisse et ¢
lorsque la plante est jeune et brune, rugueusiga Bdulte. Sonois de couleur rougeatre ¢
trés dur. Le caroubier peut vivre jusqu'a 200 (Boudy, 1950 ; Rejeb et a, 1991 ; Ait
Chitt et al., 2007).

dilnis

gousse de
Caroubs

I Figure 2: le caroubierCeratoniasiliqua L) l

2-2- Taxonomie et systématique

Le nom scientifique du caroubieCeratoniasiliqua L. dérive du grec Keras (=corn
et du latin siliqua désignant une silique ou gowsiisant allusion a la dureté et a la fol
du fruit, il est connu aussi sous le nom de paiStdea-Baptiste(Battle et Tous, 1997

Par ailleurs, le nom dialectal kharouv, originale 'hébreu, a donné lieu a plusiet
dérivés tels qu&harroub en arabe, algarrobo en espagnol, carreabitalien, caroubier €
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francais, etc... En outre, les graines de caroubdewuuniformité, sont appelées ‘carats’ et
ont servi pendant longtemps aux joailliers commiééutte poids pour peser les diamants, les
perles et d’autres pierres précieuses (1 carab3at)(Rejeb, 1995).

Le genre Ceratonia appartient a la famille desriégauses (Fabacée), de 'ordre des
Rosales. Toute fois, cette position taxonomiqueerigieuse. Il est généralement placé dans
la tribu des Cassieae, sous famille des Cesal@poi@ependant, certains auteurs, ont émis
des réserves en ce qui concerne la véracité deosibopnement. Par ailleurs, des études
cytologiques ont révélé que le genre Ceratonigpgeséde un nombre total du chromosome
2n = 24 est éloigné des autres membres des Caslsislle nombre du chromosome est 2n =
28 Bures et al., 2004) En plus, certains auteurs ont désigné Ceratomarm étant I'un des
genres les plus archaiques des légumineuses stmiti completement isolé des autres genres
de sa famill§Zohary, 1973)

2-3- Descriptions et intérét d’utilisation

Le caroubier est un arbre d'importance écologigsecio-économique, industrielle et
ornementale indiscutable. En terme de produitsbiéaet toutes ses composantes (feuilles,

fleurs, fruits, graines, bois, écorce et racina swiles et particulierement le fruit
A- Les feuilles

Ses feuilles ont de 10 a 20 cm de longueur persetacoriaces alternes et
caractérisées par un pétiole sillonné. Elles sontposées de 4 a 10 folioles, de couleur vert
luisant sur la face dorsale et une vertepale dariade ventrale, il perd ces feuilles tous les
deux ans au mois de juilléicher et Laddjoudi2016)

Dans les domaines forestiers, les pieds méales smntent taillés pour le fourrage.
Plusieurs études ont montré que l'utilisation drsliies associées avec le polyéthyléne glycol
(PEG) améliore la digestibilité et la qualité nine des tanins contenus dans les feuilles
(Priolo et al., 2000).

Les extraits des feuilles qui contiennent de taront été, en Turquie, sont utilisés
dans la médecine traditionnelle pour traiter larrtliée et dans l'alimentation diététique
(Baytop, 1984) Ces extraits foliaires ont été egalement désigo@sme étant porteurs des

activités cytotoxiques et antimicrobienr{&vcak et Mart, 2002).
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Ceratonia
stligua
Feuille

| Figure 3 : Les feuilles du caroubier l

Les fleurs sont verdatres, de petite taille 6 anbé de longueur, spiralé et réunie en

B- Les fleurs

grand nombre pour former des grappes droites Bhiaas (Kicher et Laddjoudi, 2016)

Les fleurs du caroubier sont regroupées en gralapé&sles, habituellement dress
ou ascendantes, brievement pédonculées. Initialenten fleurs sont bisexuelles; il y
suppression d’'un axe durant le développementfentdionnement des celluleour aboutir a

des fleurs méles ou femelle&it(chitt, Belmir et Lazrak, 2007)

Y Cemartonia
siligaa
Hlcer

I Figure 4 : Les fleurs du caroubier l

Les caroubes sont les fruits du caroubier. Elleg sgunies en grappes simples. E

C- Les fruits

sont de grande taille avec une longueur de 10 én80Une largeur de 1,5 a 3,5 cm et |
épaisseur de 1 a 2,5 cm; le poids est de 15 al40figiit est indéhiscent,run foncé a noir a
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maturité, aplati, allongé ou courbé, séparé adtieur par des cloisons pulpeuses et renfe
des 5 a 16 graines brunes, soit 10 a 20 % du pl@da gousse en fonction de cultivar,
climat et de la conduite technic(Ait chit,Belmir et Lazrak, 2007).

La gousse est composée de 3trois pi: I'épicarpe,le mésocarpe, et les graines

couleur est dabord verte, puis elle devint brumncte a maturité (Kicher et
Laddjoudi,2016).

Figure 5: fruit du caroubie ; gousse verte a gauc
mure ¢ droite

D- Les graines

Les graines sontvoides, rigides d'une couleur qui dépend de laét€ ;elle peuvent
étre marrons, rougeatres noilesdont la longueur et la largeur sont respectiverder a 1(

mm de 7 a 8 mm en moyer{Beubelenza, 2012).

-

Figure 6 : graines du caroubier
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2-4- Composition chimique du caroubier

> La pulpe et les graines sont les deux principampmsants de la gousse du caroubier.

» La composition chimique de la pulpe de caroubesestent influencer par : l'origine,

période de récolte, variétés, période de stockage.

Tableau 1: Composition chimique du caroub{Bakia, 2007

La pulpe 90 %

La graine 10 %

Glucide 48 -72 %

Protéine 1- 2%

Matiere grasse 0,5-0,7%

Cellulose et hémicellulose 18 %

Minéraux (Ca, Mg, K, P)

L’enveloppe tégumentaire (cuticule) 30 -33%

L’endosperme (albumen) 42-46%

Pectine et fibres 4,2a 9,6%

Cendres 1,5a 2,4%

Poly phénols 16-20%

L’embryon (germe) 23-25%

Les composés phénoliques contenant dans la pulpardebe qui sont principalement

les tanins condensés, les flavonoides, tanins hygdtioles et les poly phénols lui confere

différents réles on cite :

+« Facilite la digestion

++ Baisse le taux de cholestérol

D’ou la poudre de caroube se situe entre les medllédégumes et la source de

protéines anima(®akia, 2007).
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2-5- Les variétés de caroube

Tableau z: les différentes variétés du caroubier

Variétés

Propriétés

Amele (ancienne variété commerciale
I'ltalie)

Casuda (cultivar trés ancien de I'Espagne)

des gousses de couleur marron clair ; dro
ou légérement incurvés (14-15cm) de Ig
(2-2,5cm) de large ; teneur en sucre de 53

bonne saveur

ites
ng
8%

Arbre de la rue Clifford

les gousses de couleur brune la plupart
temps sec (12cm) de long ;(1,5cm) de larg

le sucre est de 51,7%

du

@D

Sfax (de Menzel-bouZelfa, Tunisie)

la gousse rouge — brun droite ou légeren
incurvés souvent tordu, (15cm) de long (24
de large, le sucre est de 56,5%

1ent

m)

Santa Fe-semis (de Santa Fe Springs

Californie)

La gousse brun clair; légerement incu
souvent tondu (18-20cm) de long (2cm)
large le sucre est de 47,5% ; Excelle

saveur

rvé
de

nte

Tantillo (de Sicile, Italie)

La gousse brun foneéplupart du temps se
(13-15cm) de long (2cm) de largeur

2C

Tylliria (de Chypre)

La gousse sombre brun acajou, legeren
incurvée, (15cm) de long (2-2,5cm) de la
le sucre est de 48,8%. Bonne saveur

nent

ge




Chapitre 1 : Présentation du caroubier

2-6- Origine du caroubier

Le lieu d’origine du caroubier demeure douteux,swhas études archéobotaniques ont
montré que le caroubier était présent a I'Est dadditerranée (Syrie et TurquiEltrada et
al,.2006).

LeCeratoniasiliqua est une espece thermophile d’ou sa large promagat climat
meéditerranéen. D’origine arabe, il est domestigiepuis la période néolithique 4000
ansavant J.C (Jésus christ) et sa culture est sixéenlate d’au moins 2000 ans avant
Jésuschrist,et actuellement le caroubier fait €olofun commerce important et constitue un
article d’exportation de certains iles de la méditeéens orientalenotamment de Chypre
(Evreinoff , 2016 ).

2-7- Distribution géographique du caroubier

A- International

Le Caroubier est présent dans les 5 Continentgu(&r) , en se situant
fondamentalement dans des limites secteurs derewitués entre les Tropiques Cancer et
Capricorne et les 402degés de latitude, Nord et r@ggectivement, avec des exceptions

dérivées des conditions.

Aschman (1973)et Margaris (1980) ont dit que ses secteurs se caractérisent par des
climats méditerranéens qui se composent d'une #dverescente et arbustive d'aspect trés
semblable; généralement, la distribution des espadaorescentes, telle que C. siliqua est
limitée par des stress lies aux froidMitrakos, 1981). Dans les zones basses
meéditerranéennes (0-500m, rarement 900m d’altitulde)caroubier constitue une essence
dominante et caractéristique du maquis des arlmiésophylles(Zohary et Orshan, 1959;
Folch et Guillen, 1981).

SelonHillcoat et al., (1980),le caroubier s’étend a I'état sauvage en TurdCing/pre,
Syrie, Liban, Palestine, Sud de Jordanie, Egyptabi®&, Tunisie et Libye avant d’atteindre
'Ouest de la méditerranée. Il a été disseminélgmrgrecs en Grece et en ltalie et par les
arabes le long de la cote Nord de I'Afrique, au $td I'Est de 'Espagne. Des lors, il a été
diffusé au Sud du Portugal et au Sud-est de France.
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Chapitre 1 : Présentation du caroubit

Il fut aussi introduit avec succes par les espagables Anglais dans d’autres pia
climat entre autres méditerranéens notamment aats-Unis (Arizona, Sud de la Californie
auMexique, enAustralie et en Afrique de {(Estrada et al.,2006).

Melgarejo et Salazar,(2003konsidéerent sans aucun doute que la méditerrande
centre dda diversité du caroubier et que méme si cette roest pas le centre d’origine,
plus important aux yeux d’'un améliorateurreste betlbien que c’est dans le bas
méditerranéen, qu’existe une plus grande divedstéespéce et pour autant c’eire dans

laquelle il est fort possible de trouver de nouwematérielsgénétiques avec une plus gre
probabilité de réussite.
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Figure 7 : Centre d’origine et distribution du caroubier densond: (Batlle et Tous , 1997

B- En Algérie

En Algérie le caroubier est frequemment cultivé dans I'Atlash&ien et il es
commun dans le TellFigure 8 (Quezel et Santa ,1962)0n le trouve a I'état naturel ¢
association avec I'amandier dans les étages sedasachauds ,subhumide et humide ¢
une alttude allant de 100m a 1300m dans les vallons fnaide protégent de la gelée a\

une températer de 5°C jusqu a 20°C et une pluviométrie de 80mm a 600mn
(Gaouar,2011).

11



Chapitre 1 : Présentation du caroubit

Suivant ces critéresclimatigt ; on a établi I'air de répartition du carour en Algérie
(figure ).Ses lieux sont de prédilection sontdellines bien ensoleillées des régions littor:
ou sublittorales Sahel algérois, Dahra, Grande Kabylie et Petigbyie ,vallée de I
Soummam (1074 ha) et de I'Oued Isser, collines &' et des coteaux Mostaganem a éi
semiaride chaud,plaines de Annaba ,Mitidja et les esll@érieures (1054 ha).ll desce
jusqu'a Boussaada, mais n'y porte pas de fruiaes da zone de Traras au Nord de Tlen
(276 ha)Gaouar ,2011)

En Algériela distribution du caroubier suivant les critéresptoduction, se trou\
dans les Wilaya suivantedBejaia, Blida, Tipaza, Boumerdes, Ain Befla, BayiTlemcen
Mascara, Tizi-OuzadZitouni, 201().

Figure 8 : La distribution du caroubier €Algérie suivant les domaines bioclimatic
(A.N.R.H 2004)

2-8- Production du caroubier
A- Mondial

Selm les données dFAOSTAT (2019)Ja production mondia de caroube est
estimée a 136539 tonneBlle est essentiellement concentrée en Espagres, IMaroc,

Portugal, Grece, Turquie, suivie de Chypre, Algédriban, et en dernier la Tunis

12



Chapitre 1 : Présentation du caroubier

La majorité de la production se concentre pringpent auPortugal, premier
producteur avec 41909 T; par ailleurs,les failpesductions ont été enregistrées par le
Liban, la Tunisie I' Australie et I Afrique du Su@enamar, Kaid-harch et Daguin ; 2011).

Tableau & : Estimation de la surface cultivée, la producebie rendement de la
caroube dans le monde, année 2011 donnée de FAOSTAT

Pays Surface cultivée (ha)| Production (tonnes) Reedhent (t /ha)
Espagne 47000 55754 1,19
Maroc 9717 20489 2,11
Italie 9183 44749 4,87
Portugal 8274 31067 3,75
Grece 5284 20901 3,96
Turquie 2910 13972 4,80
Chypre 1353 10560 7,80
Palestine | 1347 210 0,16
Algérie 1000 4000 4,00
A- En Algérie

L’Algérieoccupe le huitieme rang avec 1,95% deidaduction mondialéfatlle et
Tous,1988)La superficie cultivée totale de caroubier en Algé@ fortement baissé passant de
11000 ha en 1961 en 1000 ha en 2(FAOSTAT).
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Chapitre 1 : Présentation du caroubier

En 2009, cette superficie étaitde 927 ha (dont Bd5o0it 69,58% de la superficie
totale se trouve dans la wilaya de Béjaia,suivielpavilaya de Blida 23,79% et Tipaza avec
16,55%FAOSTAT 2013).

La production nationale de la caroube est estim&8 5 tonnesHAO, 2014). La
superficie cultivée du caroubier dans le Nord-oukst’Algérie (comprenant la wilaya de
Tlemcen et Mascara) ne représente que 6 ha, §&%0de la superficie nationale, tandis que

la production de la caroube est de seulement 0,39%.

Tableau <: Surface cultivée, production et rendement de lauda en Algérie, année 2004

Wilaya Surface cultivé en Ha| Production (gx) | Rendement
Bejaia 645 18417 28 ,6
Tipaza 105 5600 5303
Blida 100 8050 80,5
Boumerdés | 32 1080 40
Bouira 22 144 6,9
Mila 10 80 8
Tlemcen 5 100 20
B.b. arrerej | 4 20 5

Ain Defla 2 300 150
Mascara 1 30 30
Tizi-Ouzou |1 20 20
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Chapitre 1 : Présentation du caroubie

Evolution de la production de fruits en Algérie entre 2016 et 2017, par type de fruit (en
milliers de quintaux)

6.000

4.942
5.000

2.381 2.370

1.983
2.000

& 1.118
1.000 619

358 294

Informations complémentaires:
(Algeria) Algérie; 2016 - 2017

Figure 9 : évolution de la production de fruits Algérie entre 2016 ¢

2017 inclus le caroubier

2-9- Intérét et utilisation du caroubier

Le caroubier est un arbrd’importance écologique et so-économique, et
industrielleindiscutable; cet arbre demeure actusdint I'arbre le plus performant parmi
arbres fruitiers et forestiers. En terme de protiaibre et toutes ses composants (feuil
fleurs, écorce, gines) sont utiles et particulierement le fruit slgolusieurs domaine

pharmaceutique, cosmétique, alimentaire et tar (Boublenza,2012).
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Chapitre 1 : Présentation du caroubie

[ FigurelQ : le cacnubiet ( Cerataniasiligua) ]

2-9-1- Domain alimentaire

De la caroube on tire dans lindustrie agroalimentaiteux produits utilisé

abondammentla farine et la gomme de carou

La farine de gousse de caroube est largementéatitemme stabilisant, épaississ
et substituant de cacao en méditerranée les confiseries,les biscuits, créemes glacées
bonbonset les boisson&yaz et al.,200; Bineret al.,2007; Durazzo et al. 2014 et
Kumuzawa, 2002 &n raison d:

% Sateneur en acide aminés équilik
+» Sa douceur et saveur semblable au chc
% Son bas prix

L’avantage d'utilisation de poudre de caroube jpgport & la poudre de cacao ¢
gu’il ne contient ni caféine ni de théobromiBengeochea et al. , 2008)

La gomme de caroube est aussi utilisée dans phgspraduits commerciaux comr
agentssibilisateur, épaississant, agglomérant et géldtifBattle et al., 1997)Elle est

substitut de la pectine de la gélatine dans laadiges, sauce, mayonnaise, nappages
2-8-2- Domaine médical

Le caroubier est un reméde naturel et particuliergrooneillée en cas de
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Chapitre 1 : Présentation du caroubier

+« Troubles digestifs

% Reflux gastrique fréquents

% lrritation du colon

+ Vomissements persistants et acidité gastrique

+ Hémorroides, anémie et carences nutritionnelles

% Problemes associés au régime et d'obésité (gréxedansur élevée de tannins en

créant la sensation de satiété)

Actuellement, la caroube est considérée comme uatem d'investigation de nouveaux
antioxydants naturels contenus dans I'enveloppa deaine et la pulpe du fruit ; cette activité

est attribuer grace a la présence de composéeslghas et fibre@Custodio et al.,2011).
2-9-3-Cosmétique

La gomme de caroube est utilisée en cosmétiquerisaxremes, dentifrices ...... )
pour sa capacité a former une solution visqueuseeafaible concentration en raison de ses

propriétés épaississantes, émulsifiantes, stahiiggoycoola et al.,1995).
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Chapitre Il : Composégshénoliques et activité antioxydant

1- Généralités sur les poly phénols

Avec environ 9000structures chimiques naturellasiéées a ce jour, les polyphénoles
constituent une famille importante de métabolitesoadaires de faible poids moléculaire du
regne vegeétal Akowauhetal., 2004);ils sont impliqués dans de nombreux processus
physiologiques comme la croissance cellulaire glangnation des graines ou la maturation des
fruits (Lugasietal.2003)

Ces corps jouent un réle fondamental car ils sarttglement responsables des qualités
sensorielles et alimentaires des aliments végéteuxarticipent fortement aux critéres de
gualité (couleur, astringence, amertume...) qui oe@n le choix de 'homme dans la
consommation et l'utilisation des végétaux et deslyits qui en dérivent par transformation
(Macheixet al.2005)

1-1-Biosynthese et classification des composés phénakg

Les composes phénoliques regroupent un vaste elesatabsubstances chimiques
dont plusieurs milliers ont été identifiés chez Wegéetaux. Bien qu’étant tres diversifiés, ils
ont toujours en commun la présence d’'un ou de gausicycles benzéniques portant une ou
plusieurs fonctions hydroxyles, en plus d’autremposantes. Les composes phénoliques sont
synthétisés soit par voie du shikimate(phénols,@imas,tanins et lignanes),soit par celle de
'acétate(les quinones,lesorcinols et phoroglughBlar ailleurs, la voie des poly acétate
intervient pour les végétaux supérieures pour cEBpPosés possédant déja un noyau
aromatique obtenu par la voie des shikim@tesheixet al.2005)Ils sont caractérisés par la
présence d'un ou plusieurs cycles benzéniques rgodae ou plusieurs groupements
hydroxyles libres ou engage avec d'autre foncti¢éther, ester, hétéroside),avec un ou
plusieurs résidu(s) sucré(s) lié(s) ou il peuvegdl€ment étre lies avec d’autres composés
chimiques tels que des acides carboxyliques,deseantiu des lipides avec d’autres phénols
(Ferguson,2001 ;Martin et Andriantsitohaina,2002 ;Stcletet al.2004)

1-1-1- Les flavonoides :

lIs constituent le plus large groupe des phénolssda plante. Ces pigmentes sont
responsables de la coloration des fleurs, desefrugt des feuilles aussi sont susceptibles

d’assurer la protection des tissus contre lessffetifs du rayonnement UW&adi,2004)
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Composégshénoliques et activité antioxydar

lIs ont un squelette de base de quinze atomes rd®res qui sont arrangés a |

configuration C6-C36, constituede 2 cycles aromatiques A et B relie par une chain€&
gui forme un hétérocycle oxygene Guignard, 1996)

OH

l Figure 11: Structure de base des flavonoic l

1-1-2- Les tanins :

Les tanins (ou tannins) sont des substances dwarigégétale, ayant la propriété
«tanner» les peaux c'estdire de les rendre dures et imputrescibles, enixsatfsur les

protéines, d'ou leuatilisation la plus importante dans le nettoyagecdin et le rendre stab
(Haslam, 1989)

Les tanins sont caractériser par une saveur asihiaget sont trouvé dans toute
parties de la plantel’écorce, le bois, les feuilles, les fruites &tines (Scalbert, 1999.

Les tanins sont subdivisées en deux classes ditEgelargement distribuer chez

végeétaux supeérieures, qui sont les tannins hydablgs et les tannins condens
(Kaberaetal.,2014)

O OH

HO OH

. OHl

| Figure 12 : Structure chimique de base des ta ls
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Les composes phénoliques sont des produites dibatistae secondaire le plus large
et le plus répandu du regne végétal et font pamtiegrant de l'alimentation humaine et
animale Martin et Andriantsitohaina, 2002).

Ces composes sont présente dans toutes les ptigdantes, mais avec répartition
guantitatives qui varient entre les différentesuss Plus de 8000structures ont été identifiées
(Waksmundzka et Sherma, 2011)allant de simple molécules comme les acides piutres

a des substances hautement polymérisés commafessd/iumper, 2010)
» Les tanins hydrolysables

Les tanins hydrolysables sont caractériser paaitegfrils peuvent étre dégradés par
hydrolyse chimique (alcaline ou acide) ou enzymegidCe sont des esters d'oses et d’acides

phénoliques (acides galliques...).

La variation structurelle entre les différentes écoles est causée par la nature du
couplageoxydatif entre les unités d’acide galliuepar 'oxydation des noyaux aromatiques
(Mueller Havey, 2011)

» Les tanins condensés

Contrairement aux tanins hydrolysables, ils sosistént a I'hydrolyse et seules des
attaques chimiques fortes permettant de les dég(Bden et al., 2005)Par la formation de
complexes avec lesprotéines, les tanins condemsdgesponsables du caractere astringent
des fruits et des boissons ainsi que de 'amertimnehocolat.

1-2-Activité antioxydant
v" Pouvoir réducteur de fer

Le pouvoir réducteur du fer est estimé par la nehdiOyaizu(1986)Le pouvoir
réducteur d’'un extrait est associé a son pouvdiogydant. Cette technique a été développée
pour mesurer la capacité des extraits a réduirteridferrique présent dans le complexe
ferrocyanure de potassium en fer ferreux.En elifet-e3+participe a la formation du radical
hydroxyle par la réaction de fenton qui est révdgdée le virement de couleur jaune du fer
ferrigue Fe3+ en couleur bleu vert de fer ferreex2+.Une augmentation de I'absorbance

correspond a une augmentation du pouvoir rédudiesiextraits.
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Chapitre | : Matériels et méthed

1-Préparation du matériel végétal :

Le fruit Ceratoniasiliqua a été récolté d’'une maniére aléatoire dans degigns Freha

et Boghni dans la wilaya de Tizi-Ouzou.

Les gousses de caroube ont été d'abord séchésleail) soncasses pour séparer la
pulpe et les graines. La pulpe est broyée a I'aide broyeur électrique, tamisé avec des
tamis de différents calibres pour obtenir une peudes fine conservé dans des bocaux en

verres et garder dans un endroit sec.

Figure 13:Séparations des composants de caroubgs.

1-1- Etude des paramétres physiques de caroube

Dix gousses de caroube de chaque variété ont étsieh au hasard pour mesurer les
différents paramétres : Longueur, diamétre, potdsaice de taille ainsi que le nombre de

grains et le poids de chacune (Opération est eiegbour les deux variétés)

v' La longueur et le diametre de chaque gousse dééégmine en centimétre a I'aide
d’une regle graduée (en plastique) ;

v' Le poids a été mesuré a I'aide d’'une balance é&eetr,

v Indice de taille est le rapport de la longueurladargeur.

1-2- Etude des parameétres chimique de pulpe de caroube

1-2-1Dosage des composés phénoliques
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% Extraction des gousses d€eratoniasiliqugpour le dosage des polyphénols) :

Remarque Toutes les opérations effectuées ci-dessous splitjapes pour les deux variétés

de caroubes.

Afin d’extraire les différent métabolites seconédaicontenus dans la pulpe de caroube
notamment les composés phénoliqueset apres latidis des plusieurs protocoles ; nous

avons obtenus des résultats avec le Protocol dypeam les deux variétés de caroube ;
Mode opératoire

o0 Macération 2g de pulpe de caroube dans 100 mhdgdne avec agitation pendant
30 a 40 min pour le dégraissée, versé le solvdatsstee séché.

o Ensuite on a mis I'échantillon dégraissé dans t@oe (40ml d’acétone ,40ml d’ED)

o Agiter pendant 1 heure a température ambiante,safiltéation on récupérer le
surnageant et compléter avec I'ED.

o Préparation de 10 différentes dilutions pourdlaitson récupérée apres extraction.

o Accompagner d’'une préparation de la gamme étabratide gallique avec les
concentrations suivantes :0,10,20,30,40,50,60,7208000 mg /ml :on utilisant la
formule C1V1=C2V2 .

> Principe (SINGLETON,1965 et rapporté par DOGYAN, 205)

La réaction est basée sur la réduction de l'acliesphomolybdique du réactifFolin

(un acide de couleur jaune) par les poly phénolmiiru alcalin(Catalanoetal., 1999)

Elle se traduit par le développement d’'une coloratileue foncée due a la formation

d‘un complexe molybdéne tungsténe mesuré au spbcttometre.

» Mode opératoire

- Préparation de 10 tubes a essai dont on pipetgdchantillon, gamme) ;

- addition de 0,5 ml de FolinCiocalteu, laissé agingant 3min puis ajouté 1ml de
carbonate de sodium (35%) ;

- Compléter le volume des tubes avec 'ED et laisbéb&curité pendant 1 heure enfin
lire la densité optique a 650nm.

22



Chapitre | : Matériels et méthee

Figure 14 :Leséchantillons pendant
mise en obscurité I'addition de Folir.

Figure 1E:Les échantillons justes api

1-2-2Dosage des tanins

Extraction des tanins (Bruneton,199¢

10g de caroube broyée sont mis en présence de 18Dret 100 ml d’acétone pu
I'ensemble subit la macération a froid a 4 °C pemdgours

Filtrer & extraire la solution deux fois avec 50 ml de thobméthane afin d’élimine
les pigments et les lipide

Principe du dosage (Mole et Waterman,198

La méthode est basé sur la réaction de I'extraiitpie avec le réactif ferrique ¢

provoque une colation violette du complexe d’ou la formation dessd-e3+

» Mode opératoire

Avant d’entamer le dosage nous préparons la gaétaten de la catéchine 4mg d:
4ml 'ED avec les concentrations suivai : 20, 40, 60, 80,100 en utilisant la form
Civi=C2va.

Introduire 1 ml de la solution ou d’échantillon ddas 5 tubes a ess.

rajouter 1 ml de chlorure ferriqgue a chaque tubma@iber 20 min a T° ambiant
ensuite passer vers unecture de la densité optique 5856n apres au moins

secondesprés I'addition du réacti
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l Figure 1€ :Préparation des concentration]. l Figure 17 :L’extrait tannique. l

Remarque L'ensemble des méthodes dans la partie pratiqeerseeffectuées sur les deux

variétés de caroube.

1-2-3-Pouvoir réducteur de fer

» Principe
La méthode est basée sur la réaction de réductdred+ présent dans le complexe

ferrocyanure de potassium en Fe2+, la réactionéestée par le virement de couleur
jaune du fer ferrique (Fe3+) a la coloration bleut\du fer ferreux Fe2+ l'intensité de
cette coloration est mesurée par spectrophoton&#®d nm.

» Méthode de dosage (Khaledkhodjetal.,2014)
* Un volume de 1ml d’extrait est additionné a 0,5 ael tampon phosphate (0,2

M,pH=6,6) et 1 ml de ferricyanure de potassium &3E0).

* Apres incubation a 50°C pendant 20min,1ml d’acidehkboracétique (10%) sont
ajoutés au mélange suivi d'une centrifugation pahd&min.

* Ajoutée 1ml d’eau distillée et de 0,5 ml de chlerterrique FeCl3 (0,1%).

» Apres une incubation a I'obscurité pendant 10 rféfpsorbance est mesurée a 700

nm avec le témoin qui est I'acide gallique.

1-2-4-Analyses qualitatives
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Il s’agit d’'une étude qualitative visant la rechHercdes principaux groupements

chimiques tels que les poly phénols et les tanins.

Remarque Les tests qualitatifs effectués ci- dessous comrgres deux variétés étudiées.

Polyphénols

9 Flavonoides 9

ﬂ ﬂ

69 de poudre végétale +mélang Macération de 10 g de poudre
(eau /acétone : 6 /12 viv) séche dans 150 ml HCL (1%)
+Chauffage (60°C max) et pendant 24h

agitation pendant 5 min)

ﬂ ﬂ

Filtrat obtenu + quelq gouttes d Filtrat obtenu + quelq gouttes
solution FeCI3 (1%) NH40H

Précipité noir — Vert Apparition d’anneau jaune clair

Test + Test +

Figure 18 : Recherche des poly phénols, flavoindesdans detgtés de
caroube
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Figure 19: Test qualitatif des poly phénols des de
variétes.

| Figure 20 Les résultats du test qualitatif des flavono'l'des.l
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Tanins

. 4

|
l 1

{ Réaction de BATE-SMITH} [ Réaction de STIASNY 1
69 (poudre végétale) + 9ml /69 (Poudre végétale)+méla®
(butanol chlorhydrique)+ (eau /acetone : 6 /12
Chauffage (bain marie 90°C) 5- v/v)+Chauffage ( bain marie
10 min 60% max ) + 5min

+agitant(attention a
I'évaporation de I'acétone ) +

ﬂ K filtration /

Pas Coloration rouge intense ﬂ

Test négative Filtrat saturé par I'acétate de
sodium +3 gouttes de FeClI3

ﬂ

Coloration bleu noir intense

Absence de tanins condensés

Test positive

Présence des tanins hydrolysable

| Figure 21 : La recherche des tanins condensés et hydrolysdaiesle caroube.l
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| Figure 22 : Filtrat avant I'ajout d’acétate de sodiuml

\

| Figure 23 :Filtrat aprés I'ajout d’acétate de sodiuml
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Chapitre Il : Résultats et discimss

1-Etude morphologique

Tableau 5 : Caractéristiques physiques de quelques écharstitleria caroube

de la variété 1 (Boghni).

Nombre de
gouss
. 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
Parametre
Longueur
12 15,5 14 10 11 12,5 11 13 12 14
(cm)
Diametre
1,3 1,2 0,9 1 0,7 1,9 1,2 0,6 0,9 1,1
(cm)
Poids
21,7 20,9 16,6 18, 2 11,4 16 11,3 15,1 23,9 26,7
(9)
Indice de
i 9,23 | 12,91| 15,55 10 15,71 6,57 9,16 21|66 13,33721P,
taille

Tableau € : Caractéristiques physique de quelques échantitlerla caroube de la

variété 2 (Freha).

Nombre de
gousse 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
Parameétres
Longueur
10,8 7,6 9,3 13 11,1 8,5 10,6 12 13 6,8
(cm)
Diametre
1,2 1 1,5 1,3 1,7 2 11 1 1,3 1,7
(cm)
Poids
15,6 13 11 16,3 11,3 12,3 146 1% 12,8 13,4
(9)
Indice de taille 9 7,6 6,2 10 5,52 4,25 9,54 12 10 4
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Résultats et disciss

» L'observation a I'ceil nu de nos gousses (10 goudseshaque variété) a permis de

déceler une légeére différenceentre les deux variétitistrées dans le tableau suivant :

Tableau 7 :Représentation des valeurs moyennes des deuxésmfgausses

entiéres)

Moyenne des

Moyenne des

Moyenne des paramétres de

parametres
parameétres de la variété 1 la variété 2
Paranietres
Longueur (cm) 1254 10,26 6,8
Diameétre (cm) 1,08 +1,3 1,38 0,7
Poids(g) 18,18 £15,4 13,52 5,3
Indice de taille (cm) 11,35+12,5 7,81 +£8

» Les résultats du tableau illustrent une longueuyanoe de la gousse de caroube des

deux régions allant de 12,5 cm a 10,26 cm ; un eisermoyen variant entre 1,08 cm

et 1,38 cm ; un poids moyen allant de 18,189 &828,et un indice de taille compris

entre 11,35 et 7,81 cm.

l Tableau 8 : Caractéristique morphologiques des graines de bardas deux variétésl

Paramétres physiques Variétés 1 Variété 2
Poids de la graine 0,23¢g 0,169
Poids de la pulpe d’'une seule gousse 13,49 5,39
Diametre d’'une seule graine 8mm 7mm
Couleur Marron Marron
Forme Corsé Corsé
Moyenne des graines dans une seule gousse de caeoub  8graines 12graines
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» Les résultats des parametres observés dans lauabiegendrent une similitude de
forme(corsé) et de couleur(marron) des deux variétéine légere différence dans le
poids d’'une seule graine et de son diameétre ; gimsine différence observé en terme
de poids de la pulpe d’'une seule gousse et ceianted la condition climatique de la

région.
2- Analyse quantitative
2-1- Dosage des polyphénols

Les métabolites secondaires sont des composegy/ioésisés naturellement par les
végétaux pour leur défense contre les agressiotsiexes, tel que les poly phénols, les

tanins.
2-1-1-Détermination de la teneur des extraits en fypphénols totaux :

La teneur en poly phénol est estimée par la méthedelin-Ciocalteu.

bY

Afin de caractériser l'extrait préparés a partirsdeulpes de gousse de
Ceratoniasiliqua la quantification des poly phénols totaux (TPBté calculée en fonction de
la courbe d’étalonnage linéaire (y= ax + b) réatiaé la solution étalon de I'acide gallique a
différents concentrations et les résultats sontiggs en milligramme-équivalent d’acide

gallique par gramme de chaque extrait, selon I'Bgnauivante :

TPT =CxV/M

Avec :

C : concentration de l'extrait équivalent a I'acigallique obtenu a partir de la courbe

d’étalonnage (microgramme /ml).
V : volume d’extrait (ml)

M : poids de I'extrait sec /poids de la matieretl{mg)
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Résultat de la lecture spectrophotometre :

densité optique a 650 nm

0,35

0.3 .

o P
0.2 PO
y = 0,002x + 0,079
0.15 Rem 0807
o1 /

0,05

0 20 40 60 80 100 120

| Figure 24 : Droite d’étalonnage de I'acide gallique. l

desnité optique a 650 nm
0,8

0,7

0,6

0,5 r'y L 4

0,4
¢ ¢ y = 0,003 + 0,320
03 R?7=0,920

0,2

0,1

0 20 40 60 80 100 120

Figure 25 : Droite d’étalonnage des polyphénols de la variété

Résultats et disciss
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densité optique a 650 nm

1,2

018 /
0,6 ¢

L g
* 2
0,4 L 2 y=0,006x+0,197
2=0,836

0,2

0 20 40 60 80 100 120

| Figure 26 : Droite d'étalonnage des poly phénols de la vaﬂétél

» Le tableau ci-dessous représente le teneur enpbdlyols totaux dans les extraits des

deux variétés de pulpe de caroube ;

Tableau 9 : Teneur en poly phénols totaux dans I'extrait dgpewle caroube

des deux variétés.

5,14 4,20

Les résultats illustrées dans le tableau et dafiguae montrent que le taux de poly
phénols chez la pulpe de caroube de Boghni (5,1dinest Iégerement plus élevée (0,94 mg
/g) que celui de la région de Freha qui est de hg@.
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Polyphénols V1  polyphénols V2

| Figure 27 : Teneur en poly phénols en( mg /g) des pulpes driba. l

Ces données sont conformes aux travaux qui ontréngue la teneur en poly phénols

totaux peut atteindre 5, 67mg /100G@aouar, 2011)et supérieures a ceux trouvées par
Avalloneet al1997 (1,19mg/g) Et inferieures a ceux trouvées pgazet al2007 et méme

ceux trouvées pafylewet al.2003)
Et en le comparent avec le taux d’autre pays dudea@m aura ;

= Avalloneet al (1997)ont démontré que la teneur en polyphénols totaudiffierentes
régions de Sicile (Italie) varie entre 15,8 et 24g/g.
» Par ailleursHussein et al(2011) ont démontré que la caroube d’Egypte contient une

teneur en polyphénols totaux largement supéri@a8Q mg/g) a celle de notre variété.

Les différences observées pour les résultats digsalites études peuvent s’expliquer
par la provenance géographique, le cultivar, laét@aret surtout le degré de maturité. Ceci a
étée confirmé par les travaux deslynet al(1968)réalisés sur des gousses de caroube vertes

et qui ont montré que ces dernieres contenaien82fg/g de poly phénols totaux.

D’aprés nos résultats obtenus on peut conclure lquieneur en poly phénols de ces

deux variétés est inférieurea la majorité des valdouvées par différentes études.
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2-1-2- Détermination de la teneur en tanins hydrolysables
+ Notre dosage a été effectué que pour les taninlygdbles sachant que pendant la
réalisation du test qualitatifs des tanins on asilé un test négatif pour les tanins
condensés.

Le dosage des tanins hydrolysables est détermimélgpanéthode deMole et
Waterman ; dans notre dosage nous avons réalisé une méthamdeétrigue basée sur
I'utilisation d’'un standard qui est la catéchine.

La catéchine est considéré comme un contréle pdsitbus a permis de réaliser une
courbe d’étalonnage d’ou on a calculé la teneutamms hydrolysable des extraits de la
gousse de caroube qui est exprimée en mg équivadelat catéchine par gramme d’extrait ;

selon I'équation suivante :

Avec :

Do= densité optique

E moles = 2169 de l'acide gallique
M=300

V= Volume de l'extrais utilisé
P=Poids de I'échantillon

T= Teneur des tanins hydrolysables

densité optique a 550 nm

0.6 y =0,001x + 0,383

R2=0,977
0,5 /
0,4

0,3

0,2

0,1

0 T T T T T 1
0 20 40 60 80 100 120

| Figure 28 : Droite de la gamme étalon(catéchine mg/ml). l
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Le résultat de la teneur en tanins hydrolysablassdéeix extraits de pulpe de caroube

est présenté dans le tableau suivant :

l Tableau 1(: Teneur en tanins hydrolysables de deux variéteéaaribe l

2,12 1,60

» La teneur en tanins hydrolysables de I'extrait digp@ de caroube des deux variétés
est approchable ; les extraits renferment une tefaéale en tanins hydrolysables.

= Cette teneur en tanins hydrolysables est supéaaxnesultats trouvar Avallon et
al. 1997qui sont de 0,95mg/g et aussi bien faible a cetlavies paiSaura Calixto

1988

2,5

oo

8

a2

~

o0

€

1,5 -
1 .

0,5 -

0 = T T 1
Tanins Tanins
hydrolysable V1  hydrolysable V2

Titre de I'axe

Figure 29 :teneur en tanins hydrolysables en mg /100g dgeepule caroube
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La teneur en tanins est estimée a environ 2,12ipagyg la variété 1 et de 1,16mg /g

pour la variété 2 ; d’'ou une semblance remarquablerme de teneur.

Il ressort de notre dosage que les tanins hydrblgsaconstituent la majorité des

tanins chez la caroube étudiée ; or qu'on a védfas les tests qualitatifs une absence de

tanins condensés malgré son effet bénéfique demget la vie d’huile de friture ce qui

confére au tanins totaux des propriétés sur le pglamé et économique démontré& pa

(ZulimBotegaet al.,2009)

densité optique a 650 nm
0,6
y =0,002x + 0,309
2 _
0,5 R?= 0,868 *
<
0,4 ®
0,3 *
0,2
0,1
0 T T T T T 1
0 20 40 60 80 100 120
-
Figure 30 Droite d’étalonnage des tanins de la variétél.

densité optique a 550 nm
0,6
y =0,002x + 0,297
2 _
05 R*=0,883 +
0,4 ¢
0,3 ®
0,2
0,1
0 T T T T T 1
0 20 40 60 80 100 120

Figure 31 droite d’étalonnage des tanins de la variété 2. l
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3-Pouvoir réducteur du fer ferrique en fer ferreux

Le pouvoir réducteur des deux extraits de pulpeCe@mtoniasiliquaest mesuré en
présence d'un antioxydant standard qui est lacadeorbique (Vit C) avec le test
FRAP(FerricReducing Antioxydant Power).

Dont les résultats spectrophotométrique sont estrégi ci-dessous :

Densité optique a 700 nm
1,6
1,4
? 3
1,2 ‘ /
1
0,8 ¢ DO
0,6 —— Linéaire (DO)
L g
04 y = 0,015x + 0,585
0,2 R2=0,620
O T T T T T 1
0 10 20 30 40 50 60
| Figure 32 : Courbe d’étalonnage d’acide ascorbiqul.
densité optique a 700 nm
2
1'8 V= n'ﬂ')‘lv + ﬂ’7q ‘

2 _
16 R? = 0,968 /

1,4
L 2
1,2
1 ¢ DO
08 —— Linéaire (DO)
0,6

0,4
0,2

Figure 33 : Droite d’étalonnage du pouvoir réducteur de lagtar2.
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densité optique a 700 nm
2,5
y = 0,023x + 0,959
2 _
5 R*=0,881 *>
2
1,5
/ ¢ DO
1 ®
——Linéaire (DO)
0,5
O T T T T 1
0 10 20 30 40 50 60

I Figure 33 : Droite d’étalonnage du pouvoir réducteur de laéta 1. l

L’appréciation du pouvoir réducteur des extraitaletstandard est effectuée par le

calcul de I''C 50 (concentration d’inhibition)apréss calculs en utilisant la fonction de la

courbe d’étalonnage linéaire (y= ax + b) et onaesvé ace qui suit :

I Tableau 11 : Résultats du pouvoir réducteur de poudre de Caroua

Echantillons dosé

Extrait de la variété 1

Extrait & la variété 2

Témoin positive

acide ascorbique

IC 50 mg/ml

45,69

52,85

42,33

= Les résultats obtenus concernant I'IC 50 des pulpesaroube entre les deux variétés

se rapproche a ceux du témoin positif qui estdl@@scorbique.

= L’IC 50 de la variété lest largement inférieureeflecde la variéte 2.
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Chapitre lll : Essai de production de chocolat a lase de poudre de caroube

Le chocolat est un produit de confiserie prépangagir de cacao. La poudre de
caroube tirée des gousses est un édulcorant ngturalla saveur et I'apparence semblable du
chocolat, contrairement & son homologue le cacac;amtient ni théobromine, ni caféine,
c’est pourquoi il est souvent utilisée comme stistiu cacaoRBengoeclet al., 2008)Donc
I'objectif de notre travail c’est de produire deocblat a base de caroube afin de valoriser le

caroubier en Algérie.
1-Formulation d’un substitut de chocolat a base de padre de caroube

Notre travail consiste en une formulation de 4 éthans de chocolat a partir du fruit

de caroubier avec diveres compostions et pourcestag
1-1-Composition et préparation
On a réalisé quatre échantillons :

» Echantillonl : Préparation d’'une tablette du chatabir 100% cacao +la margarine
+sucre en poudre ;

> Echantillon 2: Préparation d'une tablette avec 688ao et 40% caroube +la
margarine +sucre en poudre ;

» Echantillon 3: Préparation d'une tablette avec 60&oube et 40% cacao +la
margarine+sucre en poudre ;

> Echantillon 4 : Préparation d’'une tablette avec 86&oube et 20% cacao + la

margarine +sucre en poudre.

Figure 34 : Quelques illustrations de la préparation du chdcol
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1-2- Diagramme de fabrication

Homogénéisation des ingrédients
a32ce

!

Moulage de notre pate

!

Refroidissement a 4 °C

}

Démoulage et stockage a 4 °C

Figure 35:Diagramme de fabrication de chocolat a base deubaro

1-3-Tests sensoriels

L’analyse sensorielle, approche relativement récquoi fournit des éléments factuels
sur la qualité des produits et leurs appréciatmarsle consommateur .1l s’agit donc d’utiliser
en quelque sorte I'étre humain comme instrumenhdsure en mettant a profit ses capacités
olfactive ,gustative, visuelle, auditive et tactpeur caractériser et évaluer des produits ,
notamment dans I'agro-alimentaire ou les sens appmolune certaine valeur ajoutée par

rapport aux mesures physico-chimique usuelles .

Le teste sensoriel est essentiel lors de la mispomnt de nouveaux produits sur le

marché afin :

v de comparer les caractéristiques obtenues a @dlerdduits concurrents ;

v bien pour choisir et contrbler les métiers premigilisés ;
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v définir les modalités optimal de stockage ;

v La stabilité du produit dans le temps de consewagti
Principe des tests

La mise en ceuvre des techniques d’analyses sdieornepose sur I'organisation de
séances de mesure pendant lesquelles des particg@m confrontés a des produits qu’ils
doivent décrire, évaluer et analyser objectivenmnisubjectivement sur un ensembles de

critéeres dont les testeurs peuvent étre des exgentsle domaine ou des sujets publique .

On distingue généralement de trois testes d’analykss tests discriminatifs, les tests

descriptifs, tests hédoniques.

Pour notre travail on a opté pour le test hédonigueplus exactement au test
d’acceptation qui est une variante de la notiorohé&glie qui s’attache a la dimension "plaisir
" et aux ressentis personnels subjective du tesurairement aux autres tests qui sont des

approches analytiques visant a une évolution tlegedu produit testé.

A- Principe du test hédonique (test d’acceptation)

bY

Consiste a évaluer le niveau de satisfaction desaromateurs dont ces derniers
doivent donner une note d’appréciation a chaqudyir@ui est dans notre cas du chocolat a
différent pourcentage de poudre de cacao ou despidpcaroube sur un certain nombre de
critéres (aspect,toucher, golt ,couleur ...) et lmmarer a son standard personnel qui une
tablette de chocolat d'une margue connue"Ambassadeu

En général, cette approche s’attache aux ressadiisduels plutdt qu’'a I'évaluation

normalisée de certains critéres.

Ensuite, les testeurs sont mis devant des ranggré&férences numérique ou une

échelle sémantique (je déteste, je n’aime pas i) fadore,...) ou sur une échelle visuelle

J
lesquelles ils doivent positionner une marque ait tru une croix marguant son appréciation.

représente par une ligne avec une extrémité galighedéteste"et droite”j'adore "sur
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B- Présentation d’'une échelle sémantique

La réalisation de tests sensoriels sur les diftéeenablettes avec une dégustation
permet de conclure a la bonne qualité selon lesopees du jury ; nous avons choisi 5
parametres qui sont I'aspect, la texture, le glautcouleur et I'arriere-gout pour évaluer la

gualité de notre chocolat a base de caroube sédféretits pourcentages.

Comparaison entre le chocolat commercialisé etenohocolat produit a base de
poudre de caroube apres 'avoir présenté devaehsemble d’étudiants comme dégustateurs

(10) dont la majorité des notes sont rassemblées l& tableau suivant :

Tableau 12 :Analyse sensorielle du chocolat produit.

Criteres Echantillon | Echantillon | Echantill | Témoin

1:60% 2 :40%caca | on3:20 (chocolat

Ambassadeur)
cacao et 0 %cacao
40% 60%caroub 80%

caroube e caroube
Aspect 8 8,5 8,5 8
Golt 7 9 9 10
Texture 8 7 5 6
Couleur 6 8 9 7
Arriere-goQt 5 7 7,5 6

Discussion

» Aspect :nous remarquons une similitude entre I'échantiRoet 3 avec une moyenne
de 8,5 qui est largement inférieurea celle de B@tition 2.

» Godt : une dominance de I'échantillon 2 et 3 avec une mogale 9 sur I'échantillon 1
est remarquée.

» Texture : I'échantillon 1 supérieur al’échantillon2 et 3.

» Couleur : I'échantillon 3 a une dominance remarquable ppo#ya I'échantillon let 2.
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> Arriere-golt : les dix testeurs ont jugé que le ler échantillomnoatré un arriére-gout

plus que les deux autres échantillons.

Apres le calcul de la moyenne de I'ensemble desrpeires nous avons tiré les
résultats ou note globale suivantes ; 6,8 poah#étillon 1 ; 7,9 pour I'échantillon 2 et une

moyenne de 7,8 pour I'échantillon 3.
1-4-Calcul du prix d’'une tablette chocolat de caroube
Une tablette est produite par :

e 12 g de caroube.
* 129 de cacao.
e 129 de sucre glace.

* 12 g de margarine Labelle.
Prix des produits achetés :

* Prix de 500 g de caroube =250DA/12=20,83

* Prix de 500 g de cacao =300DA/12=25

* Prix de 500 g de sucre glace =110DA=9,16

* Prix de 500g de margarine labelle=180 DA=15DA

A la fin on va faire I'ensemble des prix des indedds

15+20,83+25+9,16=69,99DA70DA

Donc le prix d'une tablette de chocolat a baseateube est de
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Conclusion

Le caroubier est décrit comme une plante avec vaedg adaptabilité a la région du
basin méditerrané, ce dernier malgré les difféseBtades et résultats qui montrent que cet
espece esttrésintéressante du point de vue écotodiq résistance a la sécheresse....)

economique (création d’emplois...) mais son innovat&ste marginalisé.

Les gousses du caroubier font I'objet de transaatmmmercial a I'échelle régionale
et internationale ; ceci a un impact positif séicbnomie des pays producteurs mai surtout

comme source de revenus pour les populations surale

L’étude réalisée a pour objectif primordial de éatfe la caroube un produit noble ; un
tel fruit avec des potentiel et des aptitudes &rdasformation alimentaire industriel devait
avoir sa place dans le secteur agro-alimentaireeetjui a attirer l'intérét de plusieurs

chercheurs.

Nous avons entrepris une étude physicochimiqudaspulpe de caroubier des deux
régions de la wilaya de Tizi-Ouzou (Freha et Bophanalyse physique de pulpe des deux

variétés ontmontré une analogie remarquable eretdenforme, couleur, poids...

Ensuite ; une analyse des compositions de cetteetdes en métabolites secondaires,
nous avons remarqué que la pulpe de caroube dei&é/1 (région de Boghni) contient 5,14
mg /g en poly phénols et 2,12 mg/ g en tanin& eariété 2(région de Freha contient 4,20
mg/g en poly phénols et 1,60 mg/ g en tanins.

Enfin nous avons pu conclure dans la présente éwiftieacité du pouvoir réducteur
des deux extraits des gousses étudiées. Cecimegtidonné par des recherches scientifiques

avec son effet hypocholestérolémiant et contrértesles digestifs.

Notre modeste travail vise a tester un substitenichocolat a base de poudre de
caroube qui s’avere une démarche importante enetefmnovation. Cecia été montre par

'ensemble des résultats d’analyses sensorielsiobgeour les trois échantillons.

En termes de perspectives et dans le but de coengléttravail dans I'avenir, il serait

intéressant de :

- Essayer de produire de chocolat 100% caroube ;
- Extraction et purification de la gomme de caroulpair des graines ;

- Etudes génétigue des différentes variétés afirétermhiner la variabilité ;
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- Deévelopper des procedes d’extraction et de putiinades sucres de la pulpe de

caroube.
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= Trichloracétique :
TCA: 10g
Eau distillé :  10ml

= Réactif Foilnciocalteu :
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Eau distillé :  10ml

= Tempon phosphate PH=6,6 mono potassium +di potassium
Mono potassium : 1,28g /100ml Eau distillé
Di potassium :  1,58g/100ml Eau distillé
= Acide gallique :10 fois
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= Ferricyanure de potassium:
K 3Fe: 19
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= Carbonate de sodium
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= Hexane

=  Acétone
Catéchine : 10 fois
Poudre: 4mg

Eau distillé :  4ml
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Résumeé :

Le caroubier une plante originaire des pays deddit@rranée et de valorisation par excellence etevu
I'utilisation optimal de tout ces parties (fleurésuille, graine, gousses ..... ) dans divers apptioandustriel et
surtout en agro-alimentaire. Le caroubier un aebuasltivé dans plusieurs régions en Algérie mais ¢'étude

sont disponible sur les voies de valorisation elesipropriétés fonctionnelles et structuraletadaulpe.

Nous avons entrepris dans ce mémoire des travaiuxisg a promouvoir et contribuer une meilleure
valorisation qui permet a notre caroube une évmutie la valeur nutritive et fonctionnelle ; aigsion a porté
notamment sur la caractérisation morphologique etétermination des composés secondaires de deigkega
de caroube des deux régions de la wilaya de TizoOUFREHA et BOGHNI) dont on a remarquer une
analogie entre ces derniéresainsi que I'analysepadwoir réducteur de fer de la pulpe de caroubsamteun
témoin qui est I'acide ascorbique . Ensuit nousnavanalysé un ensemble de critéres qualitatifsotie pulpe

,,,,,,

par des analyses sensoriel.

En effet les résultats obtenus a l'issue de éttde ont démontré clairement la présence de atiogs

morphologique, composition chimique des deux vasiénalysées et d’'un chocolat apprécié.

Mots clés :caroube, antioxydant, valorisation, pouvoir réguct chocolat.

Abstract

The carob tree (Ceratonia siliqua) is native tits a plant of optimal valorization bacause & tise of
all his parts ( flowers ,sheets,seeds,pod ...... ) irouwa industriel application and especially in tfeod
industry.the carob tree is a robust cultivated éuesal region in Algeria but few studies are avddafor her

valorization and on the functional and structuralgpeties .

In this thesis , we have undertaken a works tlvas ahe better valorization of our carob and his
nutritive and fonctionel evolution ; and we havdkeéd about the characterisation morphology and the
dertermination of the secondary compounds of the warieties of carob from two region of Tizi Ouzou
(FREHA and BOGHNI) which an analogy is noticed bedw the latter as well we have analyzed the iron
reducing power of carob pulp front of a control wikAscorbic acid. Then we analyzed the qualitatrieeria

of our carob pulp.
Finally we have trying to make chocolate basedarolz pods follow-up of the sensory analysis.

Indeed, the resultats finded in this studies haearly demonstrated the presence of morphology and

chemical composition coherence between the twobcearieties

Keyword : Carob,antioxydant ,valorization,reducingpower,chaizn
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