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Introduction

Le caroubier présente un intérét de plus en plus grandissant en raison non seulement de sa rusticité, de
son indifférence vis-a-vis de la nature du sol, de son bois de qualité, de sa valeur ornementale et
paysagere, mais surtout pour ses graines qui font I'objet de transactions commerciales dont la valeur

dépasse de loin celle de la production ligneuse (Biner et al., 2007).

Par ailleurs, ses gousses, plus riches en sucre que la canne a sucre et la betterave sucriere, sont
utilisées en industrie agro-alimentaire et pharmacologique, notamment comme anti-diarrhéique,
leur richesse en fibres leur confére des vertus hypocholestérolémiantes et hypoglycémiantes; les

composés phénoliques qu’elles contiennent sont a 1’origine de leur propriété antioxydante (Hariri et
al., 2009).

De nos jours, Il existe un intérét croissant vis-a-vis de la biologie des radicaux libres. Ce n’est pas
seulement dd a leur r6le dans des phénomenes aigus tels que le traumatisme ou 1’ischémie, mais
aussi a leur implication dans de nombreuses pathologies chroniques associées au vieillissement
tels que le cancer, les maladies cardiovasculaires et inflammatoires et la dégénérescence du systeme

immunitaire (Guinebert et al., 2005).

Le caroubier pourrait constituer des plantations de choix dans les programmes de reboisement pour
garantir un développement durable des zones rurales et pour contribuer a la protection des sols et a la
lutte contre la désertification. Toutefois, il est nécessaire d’intensifier les recherches et de développer
les filieres de production et d’industrialisation des différents produits de cette plante. Sa valorisation
sur tous les plans: médicinal, agroalimentaire et industriel, jouera sans doute un réle majeur dans
I’amélioration de son exploitation, ainsi que dans la réévaluation des procédés de son implantation
(Benmahioul et al., 2011).

Ces dernieres années, la recherche sur I’espece Ceratonia siliqua s’est multipliée. Le nombre des
études dans les pays arabes, visant une compréhension approfondie des vertus divers de cet arbre s’est

considérablement développé surtout au Maroc.

En Algérie, le caroubier reste encore trés négligé et n’a pas encore eu la place qu’il mérite.
Malheureusement, les études existant sur cette essence restent timides malgré celles effectuées par
Gaouar (2011) sur la valeur nutritive de la caroube de différentes variétés Algériennes, celles de
Boublenza (2012) sur I’étude de la multiplication du caroubier, celle de Mahdad (2013) visant a

étudier la situation et les perspectives d’amélioration du caroubier (Ceratonia siliqua L.) dans le Nord-

1
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ouest de I’Algérie, celle de Benkhaldi (2013) sur la détermination de I’activité antioxydante des
polyphénols du caroubier de la région de Tlemcen, celle de Benyahia (2014) qui a mis en évidence
I’activité antimicrobienne des extraits phénoliques de la pulpe de la caroube par interaction
prebiotique-pathogenes, celle de Benkhada et Bensaleh (2016) qui ont évalué et comparé 1’activité

antioxydante des espéces: Ruta montana L. et Ceratonia siliqua L.

Ce présent travail a pour objectif de mettre en évidence I’effet de deux procédés de transformation
(congélation et ebullition) sur les caractéristiques physicochimiques, la composition en composés

phénoliques et le taux de I’activité antioxydante de trois échantillons du caroubier de la région de Jijel.

Notre travail est structuré en trois parties dont la premiere est une revue bibliographique englobant la
présentation de 1’espece Ceratonia siliqua L., leurs métabolites primaires et secondaires et I’activité
antioxydante de ces derniers. La seconde partie rapporte la méthodologie détaillée du travail et la
troisiéme expose nos résultats obtenus comparés et discutés suivie d’une conclusion générale et des

perspectives.



Chapitre I: Caroubier Synthése bibliographique

1. Présentation du caroubier

1.1. Etymologie

Le nom scientifique du caroubier, Ceratonia siliqua L. dérive du grec Keras (=corne) et du latin
siliqua désignant une silique ou gousse et faisant allusion a la dureté et a la forme du fruit (Battle et
Tous, 1997). Dans certains cas, le caroubier prend une terminologie commune selon la croyance
que Saint Jean-Baptiste s’alimenta du fruit de cet arbre durant son séjour dans le désert, lequel a
donné origine a la dénomination « pain de Saint Jean-Baptiste » (Albanell, 1990). Par ailleurs, il
existe plusieurs noms communs & savoir: figuier d'Egypte, féve de Pythagore (en francais), haroub
en hébreu, kharroub en arabe, tislighwa en tamazight, algarrobo en espagnol, carroubo en italien,

caroubier en frangais, carob tree en anglais, etc. (Battle et Tous, 1997).

1.2. Taxonomie

Le caroubier (Ceratonia siliqua L.), appartenant a la grande famille des Iégumineuses, de 1’ordre
des Rosales, classe de Magnoliopsida (tableau 1) (Youcif et al., 2000 ; Biner et al., 2007). Les
Iégumineuses sont des flores importantes des foréts tropicales, subtropicales et des végétations
tempérées a travers le monde (Batlle et Tous, 1997). C’est ’'une des plus grandes familles de
plantes a fleurs qui inclut 650 genres et plus de 18 000 espéces (Polhill et al., 1981). Le caroubier
est généralement placé dans la tribu des Cassieae, sous famille des Cesalpinoidae. C’est 1'unique

parmi les césalpinées vivant a 1’état subspontané au sud de 1’Europe (Gharnit, 2003).

Le caroubier n’est pas 1’unique espéce qui représente le genre Ceratonia. En effet, une seconde
espéce a été découverte par Hillcoat et al. (1980), a laquelle ont donné le nom scientifique de
Ceratonia oreothauma Hillcoat, Lewis et Verdc. Selon ses origines, cette espéce se subdivise en
deux sous-especes différentes : la sous-espéce oreothauma native de 1’Arabie (Oman) et la sous-

espece somalensis originaire du nord de la Somalie (Batlle et Tous, 1997).
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Tableau 01 : Classification botanique du caroubier (Lewis et al., 2005).

Regne Plantae-- plantes
Sous-régne Trecheobionta
Division Magnoliophyta--angiospermes, phanérogames
Classe Magnoliopsida--dicotylédones
Sous-classe Rosidae
Ordre Fabales
Famille Fabaceae
Sous-famille Caesalpinioideae
Genre Ceratonia
Espéece Ceratonia siliqua
1.3. Biologie

Le caroubier est un arbre ou arbuste sclérophylle, sempervirent, qui peut atteindre 7 a 20 m de
hauteur. Il a une écorce lisse et grise lorsque la plante est jeune ; et brune et rugueuse a 1’age adulte.
Son bois de couleur rougeétre est tres dur (Ait Chitt et al., 2007). 1l posséde une cime tres étalée et
un tronc dont la base peut atteindre 2 a 3 meétres de circonférence. Sa longévité est importante,
dépassant souvent les 200 ans (Rejeb et al., 1991). Ses feuilles, de 10 a 20 cm de longueur, sont
persistantes, composées (4 a 10 folioles glabres), vertes, luisantes sur la face dorsale, plus claires et
mates sur la face ventrale, a folioles ovales entieres, légerement échancrées au sommet et

paripennées (Rejeb, 1995).
1.4. Ecologie

Le caroubier, dont l'aire de répartition s’étend dans les secteurs des plateaux et en moyennes
montagnes jusqu’a 1700 m d’altitude, est indifférent a la nature du substrat ; il tolére les sols
pauvres, sableux, limoneux lourds, rocailleux et calcaires, schisteux, gréseux et des pH de 6,2
jusqu’a 8,6 ; mais il craint les sols acides et trés humides (Zouhair, 1996 ; Sbay et Abrouch,
2006).

Le caroubier résiste mieux au manque d’eau que le chéne vert, le thuya et 1’oléastre qui lui sont
associés. C’est une essence tres plastique, héliophile, thermophile, tres résistante a la sécheresse
(200 mm/an). 1l joue un role important dans la protection des sols contre la dégradation et I'érosion

et dans la lutte contre la désertification (Zouhair, 1996).
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2. Origine et répartition géographique

2.1. Origine du caroubier

Le centre d’origine du caroubier demeure obscur puisqu’il existe plusieurs hypothéses émanant
d’un désaccord entre différents auteurs. Vavilov (1951) situe 1’origine du caroubier dans la région
Est de la méditerranée (Turquie, Syrie et Palestine), tandis-que des études archéobotaniques menées
a partir des restes carbonisés de bois et de fruits ont démontré que le caroubier était présent dans la
méditerranée orientale au néolithique (4000 ans av. J.-C.), période initiale de la domestication des
especes ligneuses (Estrada et al., 2006). Cependant, le caractéere thermophile de cette espéce et sa
présence sur les hauts plateaux du Yémen a permis de penser que son origine peut étre située dans
la région Sud de I’ Arabie (Liphschitz, 1987).

La decouverte de la nouvelle espece de caroubier Ceratonia oreothauma Hillc., Lewis et Verde.,
considérée comme une espéce plus ancienne que Ceratonia siliqua et survivant dans les montagnes

de I’Arabie (Oman) et de la Somalie (Hillcoat et al., 1980) semble appuyer la derniere hypothése.
2.2. Distribution géographique

Melgarejo et Salazar (2003) considerent sans aucun doute que la Méditerranée est le centre de
diversité du caroubier, c’est I’aire dans laquelle il est fort possible de trouver de nouveaux matériels
génétiques avec une plus grande probabilité de réussite. On le retrouve principalement en Espagne,
en Italie, en Gréce, au Portugal et au Maroc (Biner et al., 2007 ; Dakia et al., 2008).

Il fut aussi introduit avec succes par les espagnols et les anglais dans autres pays a climat entre
autres méditerranéen notamment, au Etats-Unis (Arizona, Sud de la Californie), au Mexique, en
Australie et en Afrique du Sud (Estrada et al., 2006).

2.3. Aire de production du caroubier dans le monde

En termes de surface cultivée, la culture du caroubier représente un peu plus de 100 000 ha (102
939 ha en 2008) a travers le monde. L’Espagne, le Maroc et le Portugal possedent les surfaces
cultivées les plus importantes, de 1’ordre de 60 000, 12 000 et 10 000 ha respectivement. L’ Algérie
occupe le huitiéme rang avec une production de 4000 t, soit 1,95% de la production mondiale. On
estime a plus de 15 000 t la production mondiale annuelle de gomme de caroube (Dakia et al.,
2008).
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2.4. Aire de production en Algérie

La superficie cultivée totale du caroubier en Algérie a fortement baissé, passant de 11000 ha en
1961 a 1000 ha en 2011 (FAOSTAT, 2011). En 2009, cette superficie était de 927 ha dont 645 ha,
soit 69,58 % de la superficie totale se trouvent dans la wilaya de Bejaia. La production nationale de
la caroube est estimée a 33841 Qx et se concentre principalement dans la wilaya de Bejaia avec une
production de 18.417 Qx, ce qui représente 54,42 % de la production nationale, suivie par la wilaya
de Blida (23,79%) et Tipaza (16,55%). La superficie cultivée du caroubier dans le Nord-ouest de
1’ Algérie (comprenant la wilaya de Tlemcen et Mascara) ne représente que 6 ha, soit 0,65 % de la
superficie nationale, tandis que la production de la caroube est de seulement 0,39 %. La production,
quant a elle, est passée de 3952 tonnes en 2000 a 3136 en 2012. Cette régression est essentiellement

due aux feux de forét et I'abandon de cette culture dans les montagnes.

3. Morphologie et description des principales parties de I’arbre

Le caroubier dont le nombre de chromosome est de 2n = 24, est un arbre au feuillage
abondant, persistant et trés dense. Il peut atteindre dans des conditions propices une hauteur de 7 a
10 m, voire 15 & 20 m et enregistrer une circonférence au niveau de la base du tronc de 2 & 3 m.
C’est un arbre xérophile avec une longévité considérable (jusqu’a 200 ans). Il présente de
puissantes racines qui pénetrent dans le sol a une profondeur de 18 metres ou plus. Sa croissance
est trés lente, en particulier au début de son existence. Il peut émettre des rejets de souche avec

vigueur et se caractérise par des branches solides et robustes (Ait Chitt et al., 2007).
3.1. Racines

La racine du caroubier est trés ramifiée en surface, avec des formations épaisses dans sa
partie supérieure qui en se séparant du tronc vont prendre une direction oblique par
géotropisme positif. Ces formations caractérisent la majeure partie du systeme racinaire du
caroubier et forment un socle considérable méme s’il est moins marqué que celui formé chez
I’olivier (Ait Chitt et al., 2007).

Les racines se caractérisent par une croissance lente mais avec un développement important au
niveau des extrémités, de sorte que le volume des racines dépasse rapidement le double ou le triple
de celui de I’houppier, ce qui permet de classer cette espece parmi celles qui présentent un

systéme radiculaire trés étendu et spécialement distribué en surface (Melgarejo et Salazar, 2003).

La racine principale est ramifiée en plusieurs racines latérales ou secondaires de grande

longitude et avec une tendance a étre superficielles, en particulier sur les sols compacts ou peu
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profonds. Les racines latérales trés ramifiées et avec de nombreux poils absorbants sont
capables de s’étendre sur une longueur de 30 & 40 m et peuvent atteindre un développement

quatre fois supérieur a celui des rameaux (Albanell, 1990).
3.2. Tronc

Le tronc du caroubier est épais, robuste avec de clairs canaux de circulation de la seve
associés aux racines les plus épaisses, ce qui leur donne un aspect tortueux, particuliérement

marqué chez certaines variétés (Melgarejo et Salazar, 2003).

L’écorce est rugueuse a la base de couleur grise a rougeatre (Melgarejo et Salazar, 2003),
brune-grisatre (Albanell, 1990) et brune selon Batlle et Tous (1997), tandis que 1’écorce est lisse

sur la partie supérieure du tronc et a la base des branches.

Le tronc chez les arbres épais et vieux est tortueux et sinusoidal, le diametre moyen est de 50
centimétres en fonction de I’d4ge de I’arbre (Albanell, 1990), sa circonférence a sa base est
comprise entre 2 et 3 metres (Ait Chitt et al., 2007).

3.3. Branches
Selon leur age, les branches présentent les différentes caractéristiques suivantes (Albanell, 1990) :

Les branches principales d’dge avancé sont généralement épaisses, tortueuses et avec une
tendance a I’horizontalité due a leur poids et aux tailles de formation. Leur réle principal est
celui de servir comme  ¢élément support a d’autres branches, méme si elles peuvent

occasionnellement étre productives.

Les branches secondaires sont de taille moyenne avec une tendance a étre plus au moins
érigées selon leur &ge en particulier dans la partie supérieure de la couronne. Elles constituent

les principales branches de production.

Les jeunes branches ou rameaux, de taille plus petite, sont situées dans la partie externe de
la couronne ou zone de croissance. Elles sont flexibles et ont une écorce lisse recouverte de
lenticelles qui permettent les échanges gazeux avec [I’atmosphere. Elles présentent
généralement et selon les variétés des tons jaune-verdatres ou rougeatres dans la zone de

bourgeonnement.
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3.4. Feuilles

Les feuilles persistantes, de longueur de 10 a20 cm, se caractérisent par un pétiole sillonné
sur la face interne et un rachis portant de 8 a 15 folioles, opposées, de 3 a 7 cm. Elles sont
coriaces, entieres, ovales a elliptiques, paripennées, légérement échancrées au sommet avec
une couleur vert sombre brillante & la face supérieure et vert pale a la face inférieure (Ait
Chitt et al., 2007).

Occasionnellement chez les arbres cultivés et plus freguemment chez les caroubiers sauvages, le

nombre de folioles peut étre impair chez quelques feuilles (Albanell, 1990).

Le caroubier ne perd pas ses feuilles en automne sauf en juillet chaque deux ans, lesquelles sont

renouvelées au printemps de la méme année, en avril et mai (Ait Chitt et al., 2007).
3.5. Fleurs

Le caroubier est un arbre polygame-trioique ; cette dénomination fut donnée par Linné (1758).
D’un point de vue sexuel, C. siliqua est caractérisée par I’existence de quatre types

d’individus. Ainsi, il est possible de rencontrer des arbres a pieds :

e Males avec des fleurs caractérisées par des étamines a filaments longs et avec un pistil
non développé. Ces pieds utilisés comme pollinisateurs sont habituellement nommés en
espagnol "borrers" ou "judios" (Albanell, 1990) ou aussi "bordes" (Melgarejo et
Salazar, 2003) ;

e Femelles avec un pistil bien développé et des étamines rudimentaires ; ils sont les plus
abondants ;

e Hermaphrodites a fleurs avec étamines et pistils bien développés

e Polygames aves des fleurs femelles, méles et hermaphrodites ; ils sont rares.

Initialement, les fleurs du caroubier sont bisexuelles ; il y a suppression d’un axe durant le
développement et le fonctionnement des cellules pour aboutir a des fleurs males ou femelles
(Tucker, 1990a ; Ait Chitt et al., 2007).

Les fleurs naissent a partir de quelques bourgeons floraux; volumineuses et caractéristiques du
caroubier. Ces fleurs se produisent sur du vieux bois ou sur des branches de plus de 3 a 5

ans. Les inflorescences apparaissent entre juillet et décembre (Batlle et Tous, 1997).

Les fleurs du caroubier sont nombreuses et petites, de 6 a 12 mm de long ; elles sont

regroupées en grappes latérales, généralement érigées ou ascendantes, brievement pétiolées,
8
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disposées le long d’un axe ou rachis d’une couleur vert-jaunatre ou rougeatre de 4 a 10 cm de
longueur sur lequel sont insérées entre 10 a 30 fleurs, voire plus. Elles ne présentant pas de
corolle et sont par conséquent visuellement peu attractives (Melgarejo et Salazar, 2003).

3.6. Fruit

Le fruit du caroubier est classifié habituellement selon sa faible teneur en eau au moment de

sa collecte comme un fruit sec et cela malgré son aspect pulpeux (Albanell, 1990).

La caroube est un fruit indéhiscent d’une grande taille de 10 a 30 cm de long et de 2 a 3,5 cm de
large. Il est vert puis brun et au moment de la maturité d’un ton brun foncé, rouge ou noir
selon les variétés mais toujours tres brillant. Il est sinueux autour des bordures, aplati, droit ou

courbé et présente un tissu pulpeux sucré et rafraichissant (Batlle et Tous, 1997).

La gousse est divisée a I’intérieur par des cloisons pulpeuses et contient de 5 a 16 graines, soit 10 a
20 % du poids de la gousse en fonction de la variété, des conditions environnementales, 1’efficience
de la pollinisation et de la conduite technique (Melgarejo et Salazar, 2003 ; Ait Chitt et al.,
2007).

Le fruit du caroubier croit tres lentement a ses débuts durant I’automne. Sa croissance
s’accélére au printemps et croit d’une maniére visible jusqu’au début de 1’été ou il atteint sa taille
maximale. La maturité est atteinte a partir du début septembre. Entre la nouaison et la maturité, peut
s’écouler une période de 11 mois (Melgarejo et Salazar, 2003).

Du fruit, on peut distinguer trois parties :

e Epicarpe ou peau, de nature fibreuse et coloré;

e Mésocarpe ou pulpe, de nature charnue, riche en sucres. Il représente environ 70 a 95% du
fruit entier ;

e Endocarpe, de nature fibreuse ; il recouvre I’intérieur du fruit en le divisant en segments

ou loges carpellaires ou se situent les graines (dites, garrofines en Espagnol) (Caja, 1985).

3.7. Graines

Les graines du caroubier sont petites et aplaties, d’une forme presque ovale, avec un pole
basal tronqué et écrasé en zone apicale . Son tégument est normalement lisse, dur, de couleur
brun rougeatre et brillant (Albanell, 1990). Elles présentent des dimensions de 8 a 10 mm de
long sur 6 a 8§ mm de largeur avec 3 a 5 mm d’épaisseur. Les graines sont trés dures et

présentent une grande résistance.
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Les graines constituent environ 10 % de la masse de la gousse de caroube (Petit et al., 1995;
Bouzouita et al., 2007). Leur nombre varie généralement entre 10 et 15. Les graines de caroube ont
longtemps été employées comme unité de mesure des diamants et des pierres précieuses, un carat

correspondant a la masse d’une graine de caroube, soit environ 200 mg (Dakia, 2003).

Les graines de caroube sont constituées de trois éléments: les téguments, la radicelle et
I’endosperme. Les téguments sont une enveloppe résistante de couleur brune (Dakia et al., 2007;
Dakia et al., 2008). Cette coque représente 30 a 35 % du poids sec de la graine (Neukom, 1988).
Au centre de la graine se trouve une radicelle (ou embryon). Elle représente entre 23 a 25 % du
poids sec de la graine. L’endosperme se trouve entre les téguments et la radicelle. Il représente 42 a

46 % du poids de la graine (Melgarejo et Salazar, 2003).
4. Intérét et utilisation du caroubier

Le caroubier est un arbre d’importance écologique, industrielle et ornementale indiscutable. En
terme de produits, 1’arbre et toutes ses composantes sont utiles et particulierement le fruit. Il est
considéré comme 1’un des arbres fruitiers et forestiers les plus performants puisque toutes ses
parties (feuilles, fleurs, fruits, bois, écorces et racines) sont utiles et ont des valeurs dans
plusieurs domaines (Aafi, 1996 ; Mhirit et Et-Tobi, 2002).

Il est utilisé pour le reboisement et la reforestation des zones affectées par 1’érosion et la
désertification (Rejeb et al., 1991; Biner et al., 2007). Il est également utilisé comme plante

ornementale en bordure des routes et dans les jardins (Batlle et Tous, 1997).

Le bois du caroubier appelé «carouge » est dur a grain fin; il est utilisé pour la fabrication
d’ustensiles et la production de combustible (Batlle et Tous, 1997).
L’¢écorce de I’arbre est utilisée en tannerie, particulierement dans I’achévement et I’émaillage

des peaux (Batlle, 1997).

Des études récentes ont montré que d’autres parties de 1’arbre tel que la feuille (Whiteley et
Klurfeld, 2000 ; Tahiri et al., 2009), et I’écorce (Katim et al., 2010), sont également riches en
composés phénoliques. Il est prouvé actuellement que ces composés offrent des possibilités chimio-
préventives intéressantes contre certains cancers, en particulier ceux gastro-intestinaux (Corsia et
al., 2002 ; Peters et al., 2003 ; El Hajaji et al., 2011).

Deux principaux produits sont tirés de la caroube. La gomme, extraite de I’endosperme de la graine,

est fort recherchée dans I’industrie agroalimentaire notamment pour ses propriéteés texturantes
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(Avallone et al., 1997) ainsi que dans le secteur pharmaceutique (Prajapati et al., 2013),
cinématographiques, textiles et cosmétiques. Etant le dérivé le plus recherché de la caroube, la
gomme possede des caractéristiques trés intéressantes en tant que multi-additif (Sbay, 2008).

La farine, obtenue en séchant, torréfiant et moulant les gousses apres les avoir débarrassées de leurs
graines, est tres riche en protéines (50%), en glucides (27%). Elle est principalement utilisée
dans les aliments pour les enfants (Lizardo et al., 2002) et dans [l'alimentation diététique
humaine (Dakia et al., 2007) ou comme ingrédient potentiel dans les aliments dérivés des
céréales pour les personnes cceliaques (Feillet et Roulland, 1998). Elle est également employée
pour la production industrielle de bioéthanol et d’acide citrique (Makris et Kefalas, 2004 ;
Sénches et al., 2010) mais surtout en agroalimentaire comme antioxydant grace a sa composition
riche en polyphénols. En effet, la caroube contient 2 a 20% de composés phénoliques (Owen et al.,
2003 ; Makris et Kefalas, 2004), 24 différentes structures principales ont déja été identifiées et leur

teneur déterminées par Owen et al.(2003).
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La pulpe et les graines sont les deux principaux constituants de la gousse du caroubier et

représentent respectivement 90% et 10% de son poids total.

Selon les travaux d’Avallone et al. (1997) et Bengoechea et al. (2008), la gousse de caroube est
riche en hydrates de carbone et en fibres, elle contient une faible quantité de protéines et des
teneurs négligeables en lipides ; quant a la teneur de la caroube en minéraux elle est

appréciable.

La composition chimique de la graine a été évaluée par Bouzouita et al. (2007), qui a
démontré que la graine était pauvre en minéraux en fibres et en protéines, par contre elle

contient une quantité appréciable de lipides.

La composition chimique de la pulpe varie en fonction des cultivars, de Il'origine
géographique, du temps de la récolte et des facteurs environnementaux (Owen et al., 2003 Biner
et al., 2007 ). Ainsi, Thomson (1971) a trouvé dans 40 cultivars un taux de sucres de 37 a
62%, des protéines brutes de 2,2 a 6,6%, des fibres brutes de 4,2 a 9,6% et une teneur en cendres de
1.5 4 2.4%. Alors que d’autres auteurs ont rapporté un contenu riche en polyphénols (16-20%
essentiellement des tanins) et en fibres alimentaires (jusqu'a 39,8%) (Marakis, 1996 ;
Avalone, 1997; Yousif et Alghzawi, 2000 ; Owen et al., 2003; Santos et al., 2005 ; Bengoechea
et al., 2008 ; Youssef et al., 2009).

1. Métabolites primaires

1.1. Sucres

Les gousses de caroube sont caractérisées par une teneur élevée en sucres (environ 500 g/kg), plus
élevée que celle présente dans la betterave ou dans la canne (environ 200g/kg) (Petit et Pinilla,
1995). Il est bien connu que le saccharose est le sucre le plus abondant dans la gousse de caroube
(Gubbuk et al., 2010), suivi par le glucose et le fructose. et les teneurs des autres sucres
(xylose, maltose) sont plus faibles et la cellulose et I'némicellulose représentent 18%.
Cependant, ces proportions varient selon les auteurs (Karkacier et Artik, 1995; Kumazawa et
al., 2002 ; Biner, 2007). Ces différences au sein de la littérature sont attribuées a de nombreux
facteurs tels l'origine géographique, les conditions climatiques, la diversité entre les variétés,
la récolte et le stockage, et les facteurs technologiques tels que I'extraction et les méthodes
d'analyse (Owen et al., 2003; Papagiannopoulos et al., 2004).
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1.2. Protéines et lipides

La farine de gousse de caroube broyée contient & peu prés 4,45% de protéines. L’acide
aspartique + asparagine, 1’alanine, I’acide glutamique + glutamine, la leucine et la valine;
ensemble, représentent 57% de la teneur en acides aminés total des gousses (Ayaz et al., 2009).
L’embryon ou la farine de germe est riche en protéines (52% avec une teneur élevée en lysine et
arginine) et en carbohydrates (27%). La teneur en protéines de la farine de germe de caroube
obtenue a partir des graines est plus élevée que celle observée pour les autres haricots comme
la féverole, pois et le soja. Maza et al. (1989) ont trouvé des valeurs de 48,4% pour la teneur en
protéines du germe de caroube (lipides éliminés).

La caroubine, protéine insoluble dans I'eau, isolée a partir d'embryons de caroube, est un mélange
composé d'un grand nombre de protéines polymérisées de taille différente (Wang et al., 2001,
Bengoechea et al., 2008).

Certains auteurs, Wang (2001) et Smith (2010), indiquent que ce systeme de protéine possede les
mémes propriétés rhéologiques que le gluten, mais la caroubine a une structure plus ordonnée, avec
des changements mineurs dans la structure secondaire lorsqu'elle est hydratée. Il est bien connu que
les protéines de germe de caroube ont une composition bien équilibrée en acides aminés
(Bengoechea et al., 2008). Ces protéines pourraient étre utilisées comme ingrédients sains dans
les aliments nutraceutiques et peut constituer une nouvelle source de nourriture pour les

différents secteurs de population.
1.3. Cendres

Selon plusieurs auteurs (Bravo et al., 1994; Yousif et Alghzawi, 2000; lipumbu et al., 2008 ;
Youssef et al., 2009), la teneur en cendres présentes dans la poudre de caroube variait entre 2%

et 6% selon le type de caroube.
1.4. Minéraux

D’apres Petit et Pinilla (1995) et Ozcan et al. (2007), la gousse est une bonne source de
potassium (802 mg/100g), de calcium (440.05 mg/100g), de sodium (10.1 mg/100g). De
méme, les oligo-éléments sont présents a des quantités importantes : fer (2.34 mg/100g),
magnésium (66.9 mg/100g), manganese (0.56 mg/100g), zinc (0.70 mg/100g), cuivre (0.62
mg/100g), et phosphore (31.58 mg/100g).
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1.5. Fibres

Les fibres sont des substances résiduelles, constituées des polysaccharides non amidonnés et se
trouvant dans la paroi (cellulose, hémicellulose, pectine et lignine) et dans le cytoplasme des
cellules (gomme, par exemple gomme arabique, gomme de guar et gomme de caroube, agar-agar,

alginate et carraghénanes, etc.).

Les fibres de caroube contiennent une quantité remarquable de tanins condensés et d’autres
polyphénols (Owen et al., 2003). La fibre de caroube est un des fibres alimentaires ayant
la plus forte teneur en polyphénols (Papagiannopoulos, 2004). Certains chercheurs ont
rapporté la quantité de fibres comme étant les fibres alimentaires totales (Bravo et al.,
1994; lipumbu, 2008) tandis que d'autres l'ont qualifié des hémicelluloses, des cellulose ou
simplement des fibres brutes (FAO, 1991). En outre, d'autres auteurs ont divisé la teneur en fibres
de poudre de caroube en fibres solubles et en fibres insolubles (Bravo et al., 1994) ou en fibres
détergentes (Albanell et al., 1991). Par conséquent, la différence dans la quantité de fibres
rapportés dans la poudre de caroube est trés probablement dd aux différentes méthodes
appliquées pour calculer les differentes fractions de fibres (lipumbu, 2008). Chez I'homme, la
consommation de fibres de caroube a démontré un pouvoir antioxydant élevé (Kumazawa et

al., 2002) et un abaissement du taux de cholestérol et des triglycérides sériques (Zunft, 2003).

2. Métabolites secondaires
Les polyphénols sont des metabolites secondaires qui n’exercent pas de fonctions directes au niveau

des activités fondamentales de 1’organisme végétal, comme la croissance ou la production.

(Yusuf, 2006).

Ces composés ont tous en commun la présence d’un ou de plusieurs cycles benzéniques portant
une ou plusieurs fonctions hydroxyles. La structure des composés phénoliques naturels varie
depuis les molécules simples (acides phénoliques simples) vers les molécules les plus hautement
polymérisées (tanins condensés). Avec plus de 8000 structures phénoliques identifiées
(Urquiaga et Leighton, 2000).

Les composés phénoliques permettent aux plantes de résister aux diverses agressions Vis-a-vis
des organismes pathogenes. Ils participent de maniére tres efficace a la tolérance des
vegétaux a des stress varies, donc ces composés jouent un réle essentiel dans I'équilibre et
I’adaptation de la plante au sein de son milieu naturel. D'un point de vue thérapeutique, ces
molécules constituent la base des principes actifs que lI'on trouve dans les plantes médicinales

(Macheix et al., 2005).
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2.1. Principales classes des composés phénoliques
2.1.1. Acides phénoliques simples

2.1.1.1. Acides hydroxycinnamiques

Dérivent de I'acide cinnamique et ont une structure générale de base de type (C6-C3). Existent
souvent sous forme combinée avec des molécules organiques. Les degrés d'hydroxylation et
de méthylation du cycle benzénique, conduisent a une réactivité chimique importante de ces

molécules ( Cheynier- Manchado et Sarni, 2006).
2.1.1.2. Acides hydroxybenzoiques

Sont des dérivés de l'acide benzoique et ont une structure générale de base de type (C6-C1). Ces
molécules existent souvent sous forme d'esters ou de glycosides (Cheynier-Manchado et
Sarni, 2006).

2.1.2. Flavonoides

Les flavonoides constituent un groupe de plus de 6000 composés naturels qui sont
quasiment universels chez les plantes vasculaires. Ils constituent des pigments responsables des
colorations jaune, orange, et rouge de différents organes végétaux (Ghedira, 2005). Tous les
flavonoides possédent la méme structure de base (C6-C3-C6), ils contiennent quinze atomes de
carbone dans leur structure de base: deux cycles aromatiques A et B a six atomes de
carbones (figure 01) liés avec une unité de trois atomes de carbone qui peut ou non étre une partie
d'un troisieme cycle C (Kakde et al., 2008).

Figure 01: Structure de base des flavonoides (Marfak, 2003 ; Milane, 2004).

Plus de 4000 flavonoides ont été identifiés dans les plantes, et la liste ne cesse de croitre (Di

Benedetto, 2007). Les principales classes des flavonoides sont: les flavonols les flavones, les

15



Chapitre Il : Composition chimique de la caroube Synthése bibliographique

flavanones, les flavan-3-ols, les isoflavones et les anthocyanes (Sadasivam et Thayumanavan,
2003), ils varient dans leurs caractéristiques structurelles par la diversité fonctionnelle autour

de I’oxygénation de I’hétérocycle.
e Flavonols

Les flavonols sont caractérisés par la présence d’une double liaison en position 2-3 et d’un
groupement hydroxyle en C3 (figure 02). Ils sont les flavonoides les plus répandus dans le regne
vegétal, ils sont essentiellement représentés par la quercétine, le kaempférol et la myricétine. Les
flavonols qui s'accumulent dans les tissus vegétaux sont presque toujours sous la forme conjugués

glycosylés (Fraga, 2009).

R1
OH
HO O
OH
OH O
R,=H Kaempférol
R,= OH Quercéetine
R, =0OCH,4 Isorhamnétine

Figure 02 : Des exemples des structures chimiques des flavonols (Marfak, 2003 ; Milane, 2004).
2.1.3. Tannins

Les tannins sont des composés phénoliques trés abondants chez les angiospermes, les
gymnospermes (tannins condensés) et les dicotylédones (tannins hydrolysables). Ces
composés ont la capacité de se combiner et de précipiter les protéines. Ces combinaisons

varient d’une protéine a une autre selon les degrés d’affinités (Harborne, 1997).

Le terme tannin vient de la source de tannins utilisée pour le tannage des peaux d’animaux
en cuir. Dans ce processus, les molécules de tannins se lient aux protéines par des liaisons
résistantes aux attaques fongiques et bactériennes. Le poids moléculaire des tannins varie entre

500 et 2000 KDa (3000 pour les structures les plus complexes) (Hagerman et Butler, 1981).

Selon la structure, on a deux types de tannins : les tannins hydrolysables et les tannins

condenses, dits aussi : proanthocyanidines.
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2.1.3.1. Tannins hydrolysables

Sont formés par liaison de plusieurs acides galliques a un carbohydrate (généralement le glucose)
(figure 03). On parle de gallotannins. Aussi des unités galloyles peuvent étre ajoutées par
liaisons esters, généralement en position C3 de 1’acide gallique. Et les unités d’acide gallique
voisines s’accouplent en formant les esters d’acide hexahydroxydiphénique, dits: ellagitannins. Ces
deux groupes, les gallotannins et les ellagitannins sont appelés tannins hydrolysables (Seigler,
1998).

2.1.3.2. Tannins condensés

Ce sont des proanthocyanidines, composés phénoliques hétérogenes: dimeéres, oligoméres ou
polymeres du flavanes, flavan-3-ols, 5-flavanols, 5-deoxy-3-flavanols et flavan-3,4-diols
(Cheynier-Manchado et Sarni, 2006).

Les deux groupes majeurs des proanthocyanidines sont les procyanidines et les
prodelphinidines. Les monomeéres constitutifs des procyanidines sont la catéchine et
I’épicatéchine qui peuvent étre substituées par ’acide gallique ou des sucres, généralement en
position 3 ou plus rarement en position 7. Ces monomeéres de prodelphinidines sont la
gallocatéchine et [’épigallocatéchine, mais on distingue également des monomeres de

quercétine et de myricétine (Andersen et Markham, 2006).

OH
OH

HO %) QH
OH
o OH
HO OH OH
OH OH
Exemple de tannins hydrolysables Exemple de tannins condenses
(Penta-O-galloyl- B-D-glucose) (Procyanidin B2)

Figure 03: Structure chimique d’un tannin hydrolysable et d’un tannin condensé (Kumbasli et
Peronny, 2005)
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2.2. Polyphénols de la caroube

Les polyphénols se trouvent dans les gousses de caroube sous forme de granules bruns
clair, de taille entre 100um et 500 um. Ces g ranules se trouvent dans la fraction fibreuse de
la pulpe de caroube et peuvent étre extraits par des solvants polaires, a haute température (Wursch
et al., 1984). La section d’une gousse de caroube examinée au microscope électronique
montre la présence de larges cellules parenchymateuses remplies de granules de tannin

ressemblant a des piéces d’ambre en microscopie optique (WUrsch et al., 1984).
2.3. Caractéristiques des polyphénols de la caroube

Peu d’études ont été consacrées a 1’analyse des polyphénols de la caroube. Les teneurs et la
composition en polyphénols différent d’un auteur a un autre. Les fluctuations obtenues doivent
étre dues a différents facteurs comme la variété de la caroube, le pays producteur, la partie
analysée (pulpe, fibre, partie soluble ou partie résiduelle insoluble), les méthodes utilisées pour
I’extraction des polyphénols ou leur détermination (Marakis, 1996). Les variétés sauvages sont

plus riches en tannins que les variétés cultivées (Marakis et al., 1993).

Une gousse de caroube contient, en moyenne, 19 mg de polyphénols totaux par g de matiere
fraiche, 2.75 mg/g de tannins condensés et 0.95 mg/g de tannins hydrolysables. A noter que des
concentrations beaucoup plus élevées (40.8 mg/g de polyphénols totaux, 16.2 mg/g de tannins
condensés et 2.98 mg/g de tannins hydrolysables) sont détectées dans le germe alors que ces

composés se trouvent a 1’état de traces dans la graine (Avallone et al., 1997).

La teneur en tannins condensés des gousses de caroube se situe entre 16% et 20% de la masse
seche (Wirsch et al., 1984 ; Saura-Calixto , 1988) rapporte aussi une teneur en polyphénols de
19.2% (17.9% de tannins condensés et 1.3% de tannins solubles dans 1’eau). 94% de ces

polyphénols font partie des résidus de fibre de la caroube.

Les polyphénols de la caroube ont une masse moléculaire tres élevée rarement rencontrée
chez d’autres plantes (Wursch et al., 1984). Prés de 50% des tannins sont de masse moléculaire
comprise entre 3200 et 3600 Dalton (Tamir et al., 1971), I’autre moiti¢ se rencontre sous forme de

granules de plus haute masse moléculaire avoisinant 32 000 Da (Wrsch et al., 1984).

Les principaux polyphénols décrits dans les gousses de caroube sont insolubles, hautement
polymerisés, appartenant aux tannins condensés contenant un noyau flavane (Wursch et al.,
1984). Le degré de polymérisation des flavanols, estimé par Kumazawa et al. (2002) est de

31.1% et les flavanols constituent 23% des polyphénols totaux.
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2.4. Activité antioxydante

Les radicaux libres sont des composés caractérisés par une structure électronique contenant un ou
plusieurs électrons non appariés « dite €lectron célibataire », et c’est cette structure déséquilibrée
qui leur confere une grande réactivité sur les constituants organiques en agissant comme étant des
intermédiaires dans les réactions métaboliques d’oxydation des structures cellulaires de nature

enzymatique ou non, ils sont produits naturellement dans I'organisme (Lyly et Pelli, 2003).

Les antioxydants sont des substances capables de neutraliser ou de réduire les dommages
causés par les radicaux libres dans I’organisme et permettent de maintenir au niveau de la
cellule des concentrations non cytotoxiques de ROS. Notre organisme réagit donc de facon
constante a cette production permanente de radicaux libres et on distingue au niveau des cellules

deux lignes de défense inégalement puissantes pour détoxifier la cellule (Favier, 2003).

L'intérét métabolique des antioxydants alimentaires fait a I'heure actuelle I'objet d'un grand nombre
de travaux, et parmi ces antioxydants les plus puissants, les flavonoides qui préviennent
efficacement la peroxydation lipidique puisqu'ils peuvent réagir avec la plupart des radicaux
libres susceptibles d'arracher un hydrogéne sur le groupement CH. situé entre les deux doubles
liaisons des acides gras polyinsaturés pour former des espéces radicalaires intermédiaires peu
réactives. De plus, ils pourraient agir en chélatant les métaux de transition tels que le cuivre et le
fer. Les flavonoides et en particulier la quercétine sont susceptibles de réagir avec la plupart des

especes réactives oxygénées. En effet, leur activité anti-radicalaire est due a:

e la structure ortho-diphénolique du cycle B, qui est essentielle a l'activité des flavonoides
possédant un hétérocycle saturé.

e la double liaison 2-3 conjuguée avec la fonction 4-oxo-, qui est responsable de la
délocalisation d'électrons stabilisant le radical aroxyl.

¢ les hydroxyles en positions 3 et 5 qui permettent une activité anti-radicalaire maximale.

Une autre propriété antioxydante des polyphénols est leur caractére puissant d’inhibition de
I'oxydation des LDL (Low Density Lipoprotein) (Milane, 2004).
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Ce travail est réalisé au niveau du laboratoire pédagogique de contréle de qualité a I’université de
Jijel pendant deux mois dont le but principal est de mettre en évidence I’effet de deux procédés de

transformation sur la qualité du caroubier de la wilaya de Jijel.

1. Origine des gousses et obtention des poudres de caroube

Les gousses matures de caroube sont récoltées de trois régions de la wilaya de Jijel, EI Milia,

Djimla et Texenna. Cette récolte est effectuée durant le mois de mars 2017.

Au niveau du laboratoire, ces gousses sont traitées de la maniére suivante :

On a pris 6 gousses de chaque échantillon d’une maniére aléatoire, dont trois gousses ont subi une
congélation a -18°C durant 24heures et trois autres une cuisson dans 1’eau bouillante pendant 60
minutes.

Trois gousses fraiches sont utilisées comme témoin.

Avant leur utilisation, les gousses congelées sont portées a température ambiante pendant quelques
heures, jusqu’a décongélation et les gousses bouillies sont essorées de 1’exces de 1’eau avec du
papier absorbant. Ensuite elles sont débarrassées de leurs graines et broyées a 1’aide d’un broyeur
(Retsch, GRINDOMIX GM 200). Les poudres obtenues sont tamisées contre un tamis CISA 450

um. Ces poudres fines (figure 04) seront utilisées pour toutes les expériences.

Figure 04: (A) gousses de caroube d’EL-MILIA, (B) gousses de TEXENNA,
(C) gousses de DJIMLA, (D), poudre bouillie, (E) poudre congelée (F) poudre fraiche.
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2. Caractérisation morphologique des gousses

Chaque échantillon élémentaire contient 5 gousses. Trois parameétres différents ont été mesurés : la
longueur, la largeur et I’épaisseur de chaque gousse a 1’aide d’un pied a coulisse.

Le poids moyen de gousses est également déterminé.
3. Caractérisation physicochimique des poudres de la caroube

3.1. Détermination du pH

La determination du pH est faite a 1’aide d’un pH-métre (HANNA HI2210) préalablement étalonné
par deux solutions tampon 4 et 7.

La mesure s’effectue en introduisant 1’électrode dans une solution contenant 1g de poudre dans

10ml d’eau distillée (AOAC, 1995).

3.2. Détermination de I’acidité titrable (AOAC 920.92, 2005)

25¢ de poudre sont placés dans une fiole conique avec 50 ml d’eau distillée chaude récemment
bouillie et refroidie, puis mélangés jusqu’a I’obtention d’un liquide homogéne. Un réfrigérant a

reflux est adapté a la fiole conique, le contenu est ensuite chauffé au bain-marie pendant 30 min.

Apreés refroidissement le contenu est transvasé quantitativement de la fiole conique dans une fiole
jaugée de 250 ml puis complété jusqu’au trait de jauge avec de I’eau distillée récemment bouillie et
refroidie.

Aprés filtration, on préleve a la pipette 25 ml et le versé dans un bécher ; quelques gouttes de
phénolphtaléine sont ajoutés tout en agitant, la titration est effectuée par une solution d'hydroxyde
de sodium 0.1 N jusqu'a I'obtention d'une couleur rose persistante pendant 30 secondes.

L’acidité est déterminée par la formule suivante :

(250. V1 .100) Vi
0o = 0,06=150—
(m. V.10) m.V

Avec :

m : Masse de la prise d’essai (g),

V : Volume du filtrat pris pour le titrage (ml),

V1: Volume de la solution d’hydroxyde de sodium a 0.1 N utilisé¢ (ml),

0,06 : Facteur de conversion de I’acidité titrable en équivalent d’acide acétique.
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3.3. Détermination de I’humidité (AOAC, 2000)

La teneur en eau représente « la quantité d’eau perdue par une substance lorsqu’on I’améne en
équilibre varié avec une pression de vapeur d’eau nulle (HR=0%) dans des conditions telles que

des réactions perturbatrices éventuelles soient évitées.

La teneur en eau (%) du matériel végétal est donnée par la formule suivante:
Teneur en eau (%) = (P-P1)/ M .100

P : masse en g de la prise d’essai avant séchage.
P1: masse en g de la prise d’essai aprés séchage.
M : masse du matériel biologique.

3.4. Détermination de la matiere seche (AOAC, 1990)

La matiére séche est définie comme étant le résidu d’un aliment restant apreés 1’élimination de 1’eau,
dans des conditions expérimentales données la somme de la teneur en eau et en matiere séche

représente la totalité de I’aliment.

2 a 2,5 g de chaque échantillon broyé est pesé dans une capsule préalablement tarée. Cette derniere
est ensuite mise a I’étuve a 105 °C jusqu’a I’obtention d’une masse constante. Le pourcentage de

matiére seche est déterminé par la relation:

%MS = Msec/Mi X 100

Mi = masse de I’échantillon initial (g),

Msec = masse de 1’échantillon sec (g) aprés passage dans 1’étuve a 105 °C.
3.5. Détermination de la teneur en cendres (AOAC, 2000)

L’expression « cendres totales » est un terme se rapportant a la partie inorganique d’un échantillon

alimentaire.

La minéralisation par voie seche ou calcination consiste a bruler I’échantillon dans un four a moufle

et recueillir le résidu minéral.

Des creusets d’incinération vides sont pesés. Environ 5g de poudre sont ajoutés et la masse de
I’ensemble est notée. Les échantillons sont alors soumis a une température de 550°C dans un
four a moufle pendant 6h. Aprés refroidissement dans un dessiccateur, les creusets contenant
les cendres sont pesées a nouveau.
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La teneur en cendres des échantillons est calculée suivant la formule suivante :
C (%) = M1-M2/M1-Mox 100
Avec :
C(%o) : teneur en cendres,
Mo : masse en g du creuset vide,
M1 : masse en g du creuset et les échantillons avant incinération,
M2 : masse en g du creuset avec les cendres (apres incinération).
3.6. Détermination de la teneur en protéines (Méthode de Kjeldahl) (AOAC, 2000)

1 g de poudre et une pincée de catalyseur (sulfate de cuivre et de potassium) est introduit dans un
matras de minéralisation, 15 ml d’acide sulfurique pur sont ajouté. Un chauffage progressif a été
appliqué: d’abord une attaque a froid pendant 15 mn jusqu’a I’apparition de vapeur blanche
d’anhydride sulfurique, puis le chauffage est rendu plus énergique, attaque a chaud pendant 4 a 5
heures. La solution limpide obtenue, est ensuite refroidie et complétée a 100 ml avec de I’eau
distillée. La distillation est réalisée dans un distillateur semi-automatique (VELP) ou I’ajout de 20
ml de lessive de soude a 35 % dans le matras et 25 % d’acide borique dans une fiole de 250 ml est
réalisé. Le dégagement d’ammoniac est récupéré dans une solution d’acide borique contenant

I’indicateur coloré ; le réactif de TACHIRO (mélange de bleu de méthylene et rouge de méthyle).
L’exces d’ammoniac est alors dosé par 1’acide sulfurique 0.05 N dans un titreur automatique.
La teneur en azote total est déterminée par la formule suivante :
% Azote Total =V/ V' x (N-N’) x 0.5+ 1.4/ P.
Avec :
V : Volume de la solution minéralisée (ml),
V' : Volume de la solution de soude ajoutée (ml),
N : Quantité d’acide sulfurique lue apres titrage (ml) avec 1’acide sulfurique de normalité 0,05 N,
N’ : Volume de I’acide sulfurique dépensé dans le titrage du témoin (ml),

P : Poids de la prise d’essai (g).
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La teneur en protéines est calculée en multipliant le taux d’azote total N (%) par le coefficient 6,25.
3.7. Détermination de la teneur en sucres totaux

Le dosage des sucres totaux est effectue par la méthode de phénol / acide sulfurique (Dubois et al.,
1956). Cette derniére 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
chromogene qui est le phénol. A ce moment-1a, il se forme des chromophores de couleur jaune-
orange, leur apparition est suivie en mesurant I’augmentation de la densité optique a 485nm.

La teneur des sucres est exprimée en mg/L (convertie en grammes /100g MS) de o D (+) Glucose a
partir d’une courbe d’étalonnage (annexe 2).

0,125g d’échantillon est additionné a 5 ml d’acide sulfurique (H2S04) 0,5 M, puis I’ensemble est
placé dans une étuve réglée a 105°C pendant 3 heures. La solution obtenue est transversée dans une
fiole de 500ml tout en ajustant le volume par de I’eau distillée jusqu’a 500ml ; apreés filtration, trois
dilutions au 1/3 ont éte realisées;

Dans des tubes, 1ml de chaque dilution est ajouté a 1ml de phénol a 5 % et 5ml d’acide sulfurique
H>S04 & 98 %, ces tubes sont maintenus dans 1’étuve pendant 5 minutes a 105°C, puis laissés dans
I’obscurité pendant 30 minutes; enfin, a 1’aide d’un spectrophotométre (SPECORD 50), la densité

optique est lue a une longueur d’onde de 485 nm.

3.8. Détermination de la teneur en éléments minéraux par spectroscopie d’absorption

atomique (NF V 05-113, 1972)

Les cendres obtenues sont dissoutes dans un tube contenant 10 ml d'eau distillée et 1 ml d’acide
chlorhydrigue; la solution obtenue est chauffée pendant quelques minutes au bain-marie bouillant
jusqu'a dissolution compléte des cendres, puis versée dans une fiole jaugée de 100 ml ou le volume
est complété a 100 ml avec de I'eau distillée.

A partir de cette solution nous avons effectué le dosage des éléments minéraux suivant : Le plomb,

le cadmium, le zinc, le cuivre, par spectrophotométrie d’absorption atomique avec flamme.
4. Dosage des composés phénoliques
4.1. Préparation de I’extrait méthanolique

La pr