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Introduction

I ntroduction

L’utilisation du miel par I"homme remonte au temps le plus loin de I'histoire. 1l est
considéré comme un aliment privilégié, élaboré par les abellles (Apis Méllifera) a partir du
nectar ou de miellat. Elles les recueillent, transforment et emmagasinent dans les rayons de
la ruche (Azeredo et al., 2003). Le miel est un produit sucré constitué principalement des
glucides (dont le fructose et le glucose sont les composants principaux), |’ eau, les proténes,
les composés phénoliques totaux, les acides aminés libres, et d’ autres composés mineurs tels
que les vitamines, lipides et les minéraux (Algarni et al., 2012).

Cet aiment précieux, possede plusieurs propriétés nutritionnelles, thérapeutiques, et est
utilisé pour le traitement de nombreuses maladies. Les vertus thérapeutiques de ce produit
sont principalement dues a ses activités antimicrobienne et antioxydante (Meda, 2005). Les
principaux agents antioxydants du miel sont les composés phénoliques et les flavonoides qui
ont comme role de neutraliser ou de réduire les dommages causés par les radicaux libres
présent dans I’organisme. Ces derniers interagissent avec toute une série de substrats
biologiques induisant la dénaturation des protéines, |’inactivation des enzymes, |’ oxydation
du glucose et plusieurs autres dommages (Aljadi et al., 2004).

Ainsi le présent travail vise a déterminer quelques propriétés physico-chimiques ainsi que

certaines activités antioxydantes de vingt échantillons de miel.
Pour réaliser celala présente étude est divisée en deux parties:

La premiere est une partie théorique qui vise a présenter le miel dans ces généralités
(définition, origine, variétés, récolte, composition chimique) ains que ces propriétés

biologiques et physico-chimiques.

La deuxieme est une partie pratique qui porte sur la détermination de quelques
caractéristiques physico-chimiques (pH, humidité, brix, conductivité éectrique, pouvoir
rotatoire, couleur, HMF), dosage de quelques composants (proline, protéines, composées
phénoliques totaux, flavonoides, proanthocyanidines), analyse pollinique ains que la
détermination de I’activité antioxydante en procédant par plusieurs méthodes (pouvoirs
réducteurs aux ferricyanure de patassium, au phosphomolybdates et le FRAP ainsi que les
activités antiradical aires des échantillons de miel visavisdesradicaux ABTS, DPPH et OH).

Y
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Chapitre | : Généralités sur le miel

Chapitrel : Généralités sur le miel
|. Définition du miel
Selon le codex aimentarius (2001), le miel est définis comme: « substance sucrée
naturelle, produite et traitée par des abeilles de I’ espece Apis mellifera a partir du nectar
des fleurs ou des secrétions provenant des parties vivantes des plantes ou des excrétions
laissées par des insectes suceurs qu’ elles butinent, transforment et combinent avec des
matieres spécifiques propres emmagasinées et laissées murir dans les rayons de la ruche.

Cette denrée peut étre fluide, épaisse ou cristallisée.»

II. Origineset variétés

L’origine du miel est importante vis-avis de I'évaluation de sa qualité par des
consommateurs, car elle influence sur ces caractéristiques organoleptiques. Il en ai de méme
pour |’ origine géographique (Baroni et al., 2009).

L’ appétence naturelle des abeilles pour tous ce qui est sucré les améne a butiner
différentes sources. Selon Hoyet (2005) le miel est élaboré par des abellles a partir de
substances sucrées végétales provenant soit :

e Des nectars de plantes (essentiellement desfleurs) ;
e desexsudats rejetés par des insectes piqueurs et suceurs;

e desjusde fruits dga attaqués par d’ autres insectes ou par des petits animaux

1. Mid denectar (miel afleur)

Le nectar est recueilli dans les fleurs au niveau des petites glandes végétales nommées
nectaires. Sa production dépend de |’ &ge, de la taille, de la position de la fleur, de I’ humidité
relative de I'air, de la durée de la floraison, du sexe des fleurs, de I’espece et du milieu
environnant (Sanz et al., 2005). Il est constitué de sucre (saccharose, glucose et fructose),
d acides organiques, de protéines dont des enzymes, des acides aminés, des substances
aromatiques et des composés inorganiques. Tous ces €l éments vont donner au miel sa couleur
et ses ardmes (Hoyet, 2005).

2. Miel demiellat

Le mielat est un produit sucré éaboré par diverses insectes piqueurs et suceurs
généralement le puceron a partir de la seve des végétaux et dont se nourrissent certaines
abeilles et fourmis (Hoyet, 2005). Il est constitué d’ azote, de minéraux, d acides organiques,

2
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de glucose et de fructose ains que d'autres sucres tels que le mélézitose,le raffinose et
I’isomaltose (Bogdanov, 2004).

[11. Production du miel par lesabeilles

Le miellat et /ou nectar recueillies par la trompe arrivent par I’ cesophage dans le jabot de
I”abeille butineuse. Celle-ci, une fois arrivée a la ruche, transforme ce produit en lui donnant
son empreinte personnelle (Tojonirina, 2008).

Tout d'abord, elle mélange ces solutions sucrées a des sécrétions salivaires riches en
enzymes et contenant notamment une invertase qui transforme le saccharose en glucose et
fructose (Chouia, 2014).

Le nectar ainsi que le miellat qui peu a peu deviennent miel, subissent dans la ruche de
nombreux transferts, phénomeénes appelé trophallaxie (Hoyet, 2005). C'est ains que
s effectue la concentration du miel non mdre qui sera ensuite déposé dans les alvéoles des
cadres de cire. Sous I'influence de la température de la ruche et de la ventilation assurée par
les ouvriéres, le miel mdr évapore son eau. Quand la teneur en eau du miel est inferieure a

19%, le miel est m{r et il sera operculé par une couche de cire (Huchet, 1996).

V. Récolte du miel par I’apiculteur

L'apiculteur place la hausse, qui congtitue la partie supérieure de la ruche, dés le
printemps. Elle est composée de cadres destinés a recevoir le surplus de miel (c’est le miel qui
N’ est pas destiné anourrir les jeunes larves).

La récolte du miel peut se pratiquer des la fin de la miellée quand les cadres des hausses
sont remplis de miel operculé. L’ apiculteur ramasse ces hausses et les ramene dans sa
miellerie afin d'extraire le miel. 1l retire, al'aide d'un leve cadres, les cadres remplis de mid,
désopercule les alvéoles gorgées de miel soit par un couteau a désoperculer ou une herse
(méthode manuelle) ou machine Caillas (méthode mécanique). Les cadres sont ensuite mis
dans un extracteur. C'est une sorte de centrifugeuse manuelle ou automatisée ou ils vont
tourner tres rapidement. La force centrifuge fait alors sortir le miel des alvéoles. Projeté sur
les parois, le miel coule au fond de I'appareil. A la sortie de I'extracteur, le miel est versé dans
un maturateur qui contient un filtre destiné a retenir les impuretés qui pourraient y étre
contenues (fragments de cire,...). Enfin, I'apiculteur soutire le miel du maturateur et le
conditionne dans des pots (Tojonirina, 2008).

)
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Figure 1 : Photographies montrant les différentes étapes de larécolte du miel ( Anonyme,
2015).

V. Composition du miel

Le miel est constitué de plus de 181 substances différentes (Al Mamary et al., 2002).
Sa composition varie d’ un échantillon a un autre en fonction de: I’ origine florale ; conditions
météorologiques; contribution de I'apiculteur et I'éat physiologique de I'abeille. Les

différents composants du miel sont représentés sur un tableau récapitulatif (AnnexeT).

> Eau

La teneur en eau a un pourcentage optimum de 17 a 18% qui garantira une bonne
conservation du miel, plus cette teneur est élevée plus ya risque de fermentation. Elle
conditionne son poids spécifique et sa cristallisation. Elle dépond de plusieurs facteurstels
gue: les conditions métrologiques lors de la production, de I’ humidité dans la ruche, ainsi que
des conditions de récolte (Del phine, 2010).

> Glucides

Les glucides sont présents en quantité de 78 a 80%. Les principaux glucides constitutifs
du miel sont le fructose et le glucose avec une prédominance du fructose, une petite quantité
d’ oligosaccharides, disaccharides et trisaccharides (Delphine, 2010). Certains proviennent du
nectar ou du miellat (d’ origine végétale), d’ autres apparai ssent seulement comme des produits
secondaires apres transformation par les enzymes de |’ abeille (Lequet, 2010).

> Protides

Les protides du miel sont soit des protéines ou acides aminés libres. Les teneurs en
protéines des miels sont négligeables (0,2 a 0,6%) et proviennent du nectar et/ou du miellat,
du pollen et des secrétions de I’ abeille ouvriere (Lequet, 2010). La proline est I’ acide aminé

e
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dominant dans le miel (50 a 85% de la teneur totale en acides aminés) qui est un indice de

maturité et de non falsification du miel et qui doit dépasser 180 mg /kg (Ouchemoukh, 2012).
» Acidesorganiques

La provenance des acides organiques est diverse, certains du nectar des fleurs et d’ autres
des transformations opérés par |’ abeille (réactions enzymatiques et de fermentation). L’ acide

gluconique est I’ acide magjoritaire et parvient de la dégradation de glucose (Rossant, 2011).
» Enzymes

Les principales enzymes du miel sont : les a et f amylases et la saccharase. Elles facilitent
la digestion des aliments. Elles sont de deux origines : végétale et animale, le nectar contient
des enzymes produites par les nectaires de la plante, les abeilles y gjoutent des enzymes de
leurs glandes salivaires. Ces enzymes sont détruites par la chaleur, et leur présence ou leur

absence peut servir d’indication de surchauffage du miel (Rossant, 2011).
> Pollen

L’ abeille récolte le pollen pour ses propres besoins tels que I’ alimentation des larves, leur
permettant la prolongation de leur durée de vie et favorise le développement du couvain
(Gilles, 2011). Il est introduit involontairement dans le miel par les abeilles qui le porte sur
leurs fourrures, leurs piéces buccales et sur leurs pattes. L’ origine botanique du miel peut étre

identifiée par une observation microscopique des grains de pollen (Nair, 2014).
» Hydroxyméthylfurfural

L’Hydroxyméthylfurfural (HMF) est un déivé de déshydratation des hexoses
(principalement le fructose) qui se forme dans le miel au cours de son vieillissement ou qui a
subi un chauffage. Il renseigne sur la fraicheur et la qualité du miel. Sa teneur légale ne doit
pas dépasser 40 mg/ kg, et un miel de bonne qualité ne devrait pas avoir un taux supérieur a
25 mg/ kg (Nair, 2014).

» Composés phénoliques

Les composes phénoliques sont des métabolites secondaires dont les principales sources
sont les sécrétions végétales. Parmi les composés identifiés dans le mie : les acides
phénoliques et les flavonoides qui sont responsables de |’ activité antioxydante du miel (Nair,
2014).
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» Autrescomposes mineurs

Le miel est constitué de plusieurs autres constituants qui sont sous forme de traces (avec
des teneurs négligeables) tels que: les lipides, les vitamines (issue principalement du pollen
gue le miel contient), les sels minéraux, le glycérol (résultat d’ une fermentation), les levures,
les spores de champignons, les agues...etc. (Lequet, 2010).

VI1.Propriétésdu miel
1. Propriétésbiologiques

1.1. Propriétésnutritionnelles

En raison de sa teneure élevée en glucides simples, le miel représente un aiment
énergétique par excellence et assimilable par I’ organisme. |l apporte pour I’ organisme 3200
caories par Kg de matiere seche (Nair, 2014). Il favorise I’assimilation du calcium et
I” absorption du magnésium qui sont des minéraux indispensables aux bons fonctionnements
de I’ organisme (Meda, 2005).

1.2. Propriétés antioxydantes

Les composés responsables de |’ activité antioxydante du miel sont les flavonoides, les
acides phénoliques, |'acide ascorbique, les caroténoides, et les produits de la réaction de
Maillard.

Les composés phénoliques sont des piégeurs efficaces des radicaux pyroxyles a cause de
leur structure contenant un anneau aromatique et un groupement hydroxyle. (Ouchemoukh,
2012).

1.3. Propriétés antimicrobiennes

L’ activité antimicrobienne du miel est attribuée a des facteurs physiques (pression
osmotique et I'acidité) et chimique (peroxyde d hydrogene et inhibines non peroxyde)
(Molane et Russel, 1988 ; Weston et al., 2000).

Le mid du fait de son osmolarité conséquente et de sa forte teneur en sucre crée un
appauvrissement de I’eau disponible pour les bactéries mettant en péril leur vie. Par sa
viscosité, le miel forme une barriére protectrices sur les plais qui prévient ainsi la formation
du biofilm (agrégat complexe de nombreuses espéces bactériennes). Par son acidité il permet

I"inhibition de nombreux pathogenes (Lavoine, 2012).
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1.4. Propriétésthérapeutiques

Les vertus thérapeutiques du miel sont attribuées a son activité antioxydante et
antibactérienne. 1l est utilisé pour les traitements des brdlures, des désordres gastro-
intestinaux, de I’ asthme et des ulcéres de peau (Al-mamary et al., 2002 ; Ferreira et al., 2009).

Le miel peut guérir ou soulager I'insomnie, les maux de gorge et certaines infections
gastriques (Meda, 2005). Il est aussi utilisé dans le traitement des plaies infectées
(stimulation des tissus de régénération, réduction de I'inflammation, nettoyage des plaies...)
(Hoyet, 2005). Il augmente la secrétion du glutathion, substance stimulante qui agit sur la
division cellulaire, favorisant ainsi la cicatrisation ; comme il stimule les macrophages du fait
gue le mid est un produit sucré. Par ses capacités de défense immunitaire, il contribue a
I’élévation du taux d’hémoglobines dans le sang et renforce ainsi la résistance de notre

organisme dans sa lutte contre les agressions en géenérale (Nair, 2014).

2. Propriétés physicochimiques

2.1. Couleur

En fonction de I'origine florale, géographique et la composition, le miel présente
différentes couleurs (Hoyet, 2005). Les diverses couleurs du miel sont généralement toutes
des nuances de jaune brun, mais peuvent ére auss verdatre (miellat), miel grisire
(tournesol), rougeétre et certains presgue noir. Le chauffage et le vieillissement provoquent

une intensification de la coloration du miel (Lequet, 2010).

2.2. Texture

La crigtallisation est une modification de I’ état physique d’un miel parfaitement naturelle
provoguée par la forte concentration en sucre et particulierement la saturation en glucose.
(Meda, 2005).

Le miel peut se présenter sous de nombreux aspects qui sont dues aux glucides qui ont
tendance a se cristalliser autour d’'un cristal microscopique de glucose, d’ une poussiére ou
d un grain de pollen (Huchet, 1996). La vitesse de cristallisation varie avec |la composition en
sucre, lateneur en eau et latempérature de conservation (Hoyet, 2005). L’ aptitude d'un miel a

se cristalliser est fonction du rapport glucose/eau (Bogdanov et al., 2005).

-
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2.3. Densité et viscosité

La densité du miel varie entre 1,39 et 1,44 a 20°C (Ouchemoukh, 2012). La mgjorité des
miels ont une viscosité moyenne, cependant il existe certains miels qui ont une viscosité plus
élevée, ils sont dits thixotropes (Lequet, 2010). Ces deux propriétés dépendent fortement de la
teneur en eau, de latempérature et a moindre degré de la composition du miel (Mossel et al.,
2003 ; Gidamis et al., 2004).

2.4. pH et acidité

Le miel est acide; son pH est généralement compris entre 3,2 et 5,5. Les miels de
chataigner font exception qui peut atteindre une valeur de 6. Le pH du miel est fonction de la
quantité d'acide ionisable (H") qu'il renferme ainsi que de sa composition minérae
(Bogdanov et al., 2004).

2.5. Conductivité électrique
La conductivité dectrique (CE) du mie est I'un des paramétres efficaces pour la
distinction entre le miel de miellat et le miel de nectar. La CE de miel de miellat est supérieur
a 0,8 ms/cm et celle de nectar est inferieur a 0,8 ms /cm. Elle est d’autant plus élevée que sa

teneur en substances minérales est é evée (Bogdanov, 2005).

2.6. Indicede réfraction

L’indice de réfraction du miel est inversement proportionnel a sa teneur en eau. Il varie
entre 1,5041 et 1,4915 a 20°C pour une teneur en eau allant de 13 a 18 % pour la majorité des
miels (Terrab, 2004).

2.7.Pouvoir rotatoire

Le miel présente la propriété de dévier le plan de la lumiere polarisée. Le pouvoir
rotatoire global dépend de la nature et des proportions relatives des sucres présents dans le
miel. Cette propriété est tres utilisée pour la détermination de I’ origine botanique du miel
(Nandaet al., 2003).
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VI1I. Conservation
Le miel est un produit périssable, il subit au cours du temps de nombreuse modification
entrainant la perte de ses qualités. Il doit étre conservé dans des endroits secs et aérés et dans
des emballages fermés hermétiquement pour éviter sa fermentation, loin des températures
élevées pour éviter la dégradation des sucres et |laformation de HMF (Huchet, 1996).

VIII. Falsfication

Comme tout aliment, le miel est soumis a plusieurs pratiques illégales telles que la
falsification qui permet d obtenir des intéréts financiers et la confiance du consommateur.
Plusieurs types de fraudes peuvent toucher le miel : fraudes sur les appellations, sur la qualité
(gjout de substances sucrées), sur |’ origine (mélange du miel) et utilisation de molécules non
autorisées pour le traitement des ruches (Lequet, 2010). Un miel falsifié est reconnu par sa
faible activité enzymatique, sa teneur élevée en saccharose et un taux de proline inferieure a
180 mg/kg, ains qu’il contient moins de pollen qu'un miel authentique (Bogdanov et al.,
1995). En vue de déterminer ces falsification, plusieurs méhodes sont misent en ceuvre:
I’analyse du taux de la proline, I’analyse du taux de I'HMF pour révéler s le miel est
additionné de saccharose inverti, analyse microscopique pour détecter I’gout de sucre de
canne, analyses polliniques, physicochimiques et organoleptiques pour déterminer |’ origine
botanique du miel (Lequet, 2010).
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|. Définition desradicaux libres

Un radical libre se définit comme toutes substances chimiques possédant un ou plusieurs
électrons non appariés dits cdlibataires sur I’ orbitale externe. Cette caractéristique rend les
radicaux libres trés électrophiles car ils vont tender de ré-apparier leurs éectrons cdlibataires
en agressant toute molécule susceptible de se faire arracher un électron. Leur durée de vie est
ains trés courte. L’ espéce agressée est rendue a son tour radicaaire initiant de cette fagcon un
processus de réaction en chaine (Ré et al., 2005).

1. Sourcesdesradicaux libres

Les radicaux libres sont produits en permanence dans |’ organisme dans des conditions

physiologiques ou pathol ogiques (Ouchemoukh, 2012) :

e Desfuitesd éectrons au niveau de la chaine respiratoire de la mitochondrie.
e Des processus inflammatoires produits par les cellules phagocytaires activees.
e La xanthine oxydase génere des radicaux libres en réduisant I’ hypoxanthine en
xanthine et la xanthine en acide urique.
e D’exposition a des agressions de I’ environnement comme des agents infectieux,
lapollution, UV, lafumée de cigarette et |e rayonnement (Belyagoubi, 2012).
I11.Dommages liés aux radicaux libres

De part leur nature instable, les radicaux libres sont toxiques et interagissent avec toute une
série de substrats biologiques importants et induisant la dénaturation des protéines,
I’inactivation des enzymes et |’oxydation du glucose. Ils peuvent causer des atérations au
niveau de I’ADN en augmentant les possibilités de mutation. Les processus de peroxydation
lipidique peuvent alors apparaitre avec des consequences souvent irréversibles pour la cellule
pouvant aler jusqu’alamort cellulaire. C'est ainsi que certains radicaux libres semblent jouer
un réle dans les phénomeénes de vieillissement, qui pourraient étre la conséquence des
dommages oxydants irréversibles accumulés tout au long de I’existence (Pincemail et
al., 2002).

-
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V. Stress oxydatif

Dans une situation physiologique normale, la balance, anti oxydants/ prooxydants, est en

équilibre, mais lorsque cet équilibre est corrompu en faveur de ces derniers, il y aura

apparition du stress oxydatif, ce qui conduit a des dégéts cellulairesirréversibles.

Un déficit en antioxydants (une alimentation pauvre en antioxydants, inactivation
d enzymes...etc.) et /ou une surproduction des radicaux libres (pollution, absorption

d alcooal,...etc.) peuvent contribuer al’ apparition du stress oxydatif (Pincemail et al., 2002).
V. Conséquences du stress oxydatif

Les radicaux libres ont la capacité de protéger I’ organisme contre les dommages causés
par les microorganismes, toutes fois leur production excessive provoque plusieurs
complications biologiques comprenant les carcinogenes, mutageneses, vieillissement...etc.
(Al- mamary, 2002).

Le stress oxydant est aussi impliqué dans la genése de plusieurs maladies plurifactorielles
telles que le diabete, le rhumatisme, les maladies cardiovasculaires et neuro-dégénératives
telles que les maladies d’ Alzheimer et de Parkinson. (Ouchemoukh, 2012).

VI.Antioxydants du miel

Les antioxydants sont des substances chimiques réagissant contre les radicaux libres. IlIs
sont présents dans les plantes médicinales, les fruits et Iégumes et étant donné que le miel est
élaboré a partir des plantes, il est tout a fait normal qu'il contient ces substances

antioxydantes.

Les principaux agents antioxydants du miel sont: les composés phénoliques, les
flavonoides, les caroténoides, la vitamine C, proanthocyanidines et les oligo-ééments (Al-
Mamary, 2002 ; Aljadi et al., 2004).

1. Composeésphénoliques

L es composeées phénoliques appeler aussi polyphénols regroupent plus de 8000 mol écules,
divisées en une dizaine de classes chimiques qui présentent tous dans leur structure d au
moins un cycle aromatique a 6 atomes de carbone, lui-méme porteur d’ un nombre variable de
fonctions hydroxyles (OH) (Boussahel, 2011).
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Les composés phénoliques sont des substances provenant des sécrétions de bourgeons et
des exsudats de divers organes des plantes, ils sont représentés essentiellement par les
flavonoides et les acides phénoliques (Amiot et al., 1989).

2. Flavonoides

Le terme flavonoide désigne une trés large gamme de composes naturels appartenant ala
famille des polyphénols. Ils sont considérés comme des pigments quasi des végétaux. Leur
structure de base est congtituée de deux noyaux aromatiques (A et B) et un hétérocycle
oxygéné (cycle C) (Figure 3). Ills possedent en plus de la propriété antioxydante, des

propriétés anti-inflammatoires, antibactériennes...etc. (Boussahel, 2011).

Figure 2 : Squelette de base des flavonoides (Ribéreau-Gayon, 1968).

3. Acides phénoliques et proanthocyanidines

Les acides phénoliques retrouvés dans le miel sont essentiellement : les acides galliques,
benzoiques, caféiques, coumariques, feruliques et éllagiques (Méda, 2005).

Les proanthocyanidines sont appelés aussi les tannins condensés qui sont des polymeres
constitués d’ unités flavanes reliées par des liaisons entre les carbones C4 et C8 ou C4 et C6
(Achat, 2013).

4. Caroténoides

Les caroténoides sont des pigments naturels synthétisés par les plantes et les micro-

organismes. |ls sont responsables de la couleur rouge, jaune et orange des variétés de fruits.

Les caroténoides sont de longues molécules a caractere lipophile possédant de trés
nombreuses doubl es liai sons conjugués qui sont responsables de leur activité antioxydante. Ils
sont divisés en caroténe (B-caroténe et lycopene) et en xanthophylle (lutéine, zaxantine et

cryptoxantine) (Connell et al., 2007).
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5. Acide ascorbique

L’ acide ascorbique ou vitamine C, est |’ antioxydant hydrosoluble majeur. Elle est facilement
oxydée par I’ O, en milieu neutre ou alcalin, stable en milieu acide et trés stable lorsgu’ elle est
sechée. Elle est thermosensible et subit une atération en contact avec les métaux et lalumiere.

En plus, elle se trouve en trés faible quantité dans le miel (Lobreau et al., 1999).
6. Oligo-éléments

Les oligo-éléments sont des micronutriments présents en trés petits quantités dans
I’ organisme (éléments traces) et sont indispensables a son bon fonctionnement. Ils doivent
étres apportés par la ration aimentaire quotidienne. Certaine d’ eux présentent une propriété
antioxydante tel que : le sélénium, cuivre, manganése et zinc (Ouchemoukh, 2012).

VII.  Activités biologiques des antioxydants

e Les polyphénols sont capables de piéger les radicaux libres tels que les radicaux
hydroxyles (OH), anion superoxyde (O;) et radicaux peroxylipidiques grace a leurs
groupements hydroxyle (Cs-OH) fortement réactifs (Pietta, 2000).

e Chéation des cations métalliques par les polyphénols inhibent la formation des
radicaux libres (Puppo, 1992).

e Les composés phénoliques inhibent |a peroxydation lipidique par capture directe des
composés radicalaires et interrompent la propagation de la réaction en chaine
radicalaire (Havsteen, 2002).

e Les caroténoides neutralisent les radicaux libres par transfert d’hydrogene selon la
réaction suivante (Dutta et al., 2005) :

R’ + Car-H RH + Car’
Ainsi ils sont capables d’inhiber le radical pyroxyle (ROO®) selon laréaction :
Car-H + ROO’ =——— Ca +ROOH

e Les caroténoides sont des piégeurs trés efficaces contre I’ oxygene singulet, ce dernier
vas transférer son énergie d’ excitation vers le caroténoide qui vas revenir a son état
initial par la dissipation de cette énergie sous forme de chaeur (Dutta et al., 2005).

e La vitamine C peut capter directement I’O, et |’OH, cette vitamine pourrait aussi

avoir des propriétés prooxydantes (Servais, 2004).
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|. Echantillons de mid

Vingt échantillons de miel sont obtenus auprés de plusieurs apiculteurs de différentes

régions d’Algérie (Tableau 1). La figurel représente la photographie de ces différentes

variétés de midl.

Tableau | : Echantillons de miels analysés.

Echantillons | Région Origineflorale
MO1 Sidi aich Fabaceae
MO02 Sidi aich Eucalyptus
MO3 Akfadou Eucalyptus
MO04 Akbou Multiflorals
MO5 Akbou Erica

MO6 Akbou (bouhamza) | Eucalyptus
MO7 Seddouk Multiflorals
MO8 Remila Erica

M09 Sidi aiche Multiflorals
M10 Remila Multiflorals
M11 Adekar Multiflorals
M12 |bourassen Fabaceae
M13 Ikdjen (Adekar) Multiflorals
M14 Akbou (chellata) Multiflorals
M15 Setif Multiflorals
M16 Ighil meloulan Caprifoliacées
M17 Sidi ali lebhar Eucalyptus
M18 Seddouk oufela Multiflorals
M19 Imoula Multiflorals
M20 Adekar Eucryphiacées
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Figure 3 : Photographie de quelques échantillons de miel analysés

1. Analyse pollinique

Sept échantillons de miels sont analysés alors que les 13 qui restent, leurs origine
botanique est d§a connue.

La méthode utilisée pour I'analyse pollinique est celle décrite par la commission
internationale de botanique apicole (Louveaux et al., 1978). 10 g de miel sont dissoutes dans
20 ml d’'eau acidifiée avec I'acide sulfurique (H.SO,). La solution obtenue est centrifugée
pendant 10 min a 3000 tours/min. Le surnagent obtenu est éliminé et le culot est additionnée de
10 ml d’eau acidifiée puis centrifugé une deuxiéme fois dans les mémes conditions puis le
surnagent est éliminé. Le culot est récupéré et étalé sur une lame en verre, puis recouvert
d une fine couche en gélatine glycérinée. Lalame est mise al’ étuve pour le séchage. Apresle
sechage, les lames sont examinées sous microscope photonique au grossissement x 40. Les
grains de pollens sont identifiés en se référent a une banque de données de laboratoire de
CETAM (France).

[11.Analyses physico-chimiques
Diverses analyses physico-chimiques sont effectuées sur les vingt échantillons de miel
(humidité, brix, pH, pouvoir rotatoire, couleur, protéines, proline, HMF).

1. Humiditéet brix
Le taux dhumidité est mesuré a base de la méthode réfractométrique décrite par
Bogdanov (1997). Environ 1g de miel est placé dans un bain marie a 50 °C, jusqu’ace que
tous les cristaux de glucides disparai ssent. Quel ques gouttes du miel sont ensuite déposees sur
la surface du prisme du refractométre aprés étalonnage avec I’ eau ditillée.
L’indice de réfraction ainsi que le taux de brix sont révélés par e réfractometre, et le taux
d humidité (pourcentage d'eau correspondant a cet indice) est donné par la table de

CHATAWAY a20 °C (Annexe lll).
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2. pH
Selon la méthode de Bogdanov (1997), le pH est mesuré sur une solution de miel a 10 %.

Le pH est lu directement sur le pH-metre a 20°C.

3. Conductivité dectrique
La conductivité éectrique est déterminée en suivant |la méthode de Bogdanov (1997).

Une masse de miel est peséetelle que:

M= [(5* 100)/ (100-% d'humidité)] = [(5* 100)/(MS)]
(ou MS: matiere seche de miel). Laprise d’ essai est dissoute dans 25 ml d’ eau distillée, a
20°C, qui aune faible conductivité éectrique (0,0033-0,00481 ms/cm). Lacellule du
conductimeétre est immergée dans la solution de midl, la conductivité est affichée sur
I’ appareil et le résultat est calculé comme suit :

CE= (lavaleur observée)- (lavaleur observée x 0,096)
CE = Conductivité Electrique.

4. Pouvoir rotatoire
La méthode de Bogdanov (1997) est une méthode simple utilisée pour toutes les solutions
du miel aqueuse et filtrée, al’aide d’un polarimétre. Elle consiste a peser 12 g de miel et le
faire dissoudre dans |’ eau distillée. Un volume de 2 ml de Carrez | (d’ hexacyanoferrate de

potassium (15 %) et 2 ml de Carrez |l (d' acétate de zinc (30 %) y sont additionnés. Le volume

est gjusté jusqu’a 100 ml avec |’ eau distillée. Apres 24 h, les solutions sont filtrées.

Le polarimetre contient un tube de 10 cm de longueur qui sera remplie par le filtrat et la
valeur est affichée sur I’ appareil al’ échelle de la solution de saccharose a 26 % a température
de 20 °C.

5. Couleur
La coloration est une caractéristique physique importante des miels car elle est en rapport
avec leur origine florale et avec leur composition. Elle est déterminée selon la méthode décrite
par Bath et Singh (1999). 1 g de mid est dissout dans 4 ml d'eau distillée. Aprés
homogénéisation, lalecture est faite 2450 nm.
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6. Protéines

Les protéines sont dosées en suivant la méthode de Bradford (1976), qui est une méthode
colorimétrique dans laquelle, le bleu de coomassie (G250) change de couleur du vert foncé
dans le milieu acide vers le bleu lorsqu’il se fixe sur les acides aminés basiques de la protéine
(groupement NHs"). 100 pl de la solution (0,5 g/ ml) est additionnée de 5 ml du réactif
Bradford. Aprés 2 min, |’ absorbance est lue a 595 nm (le blanc contient 100 pl d’ eau distillée
et 5 ml de réactif Bradford) (Azeredo et al., 2003). Lateneur en protéines est déterminée en
se référant a une courbe d’ étalonnage réalisee avec un standard qui est la seérum albumine

bovine (BSA). Le résultat est exprimé en mg équivalent de BSA par 100 g de miel (mg
EBSA/100g) (Annexe IV, figure3).

7. Proline

Lateneur en proline du miel est déterminée selon la méthode rapportée par Bogdanov et
al., (1997). Les solutions utilisées et |e protocole expérimental suivi sont résumés dans le

tableau Il

Tableau Il : Protocole pour dosage de la proline.

Solution Solution | Solution de

d échantillon | du blanc | standard
Solution de miel 05 ml - -
Eau distillé - 05ml |-
Solution de proline (0,8mg/25ml) - - 0,5ml
Acide formique 1ml 1ml 1ml
Solution de la ninhydrine 1ml 1ml 1ml
Agitation 15 min 15 min 15 min
Bain marie a100°C 15 min 15min | 15min
Transfert au bain mariea 70°C 10 min 10min | 10 min
Solution aqueuse de propanol-2 5ml 5ml 5ml
Temps d’incubation 45 min 45min | 45min
Absorbance 510 nm 510nm | 510 nm

L es concentrations en proline sont déterminées selon laformule suivant :
Proline (mg /kg) =[() * ()] * 80

Es. Absorbance de I'échantillon de miel. E1: mg de proline pour la solution standard.
Ea: Absorbance de la solution standard de la proline.
E2: Quantité de mid (kg) 80 : Facteur de dilution.
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8. Hydroxyméthylfurfural (HMF)

La détermination des teneurs en HMF est faite telle quelle est décrite par la méthode de
Bogdanov et al., (1997). Aprés avoir dissout 5 g de miel dans 25 ml d’eau distillée, 1ml de

solution de carrez | (d’hexacyanoferrate Il de potassium a 15 %) est gjouté puis 1ml de carrez

Il (acétate de zinc 30%). Aprés homogénéisation, le mélange est verse dans une fiole de 50 ml

et le volume est gusté avec I'eau distillée. Apres 5 min environ, les dix premiers ml de la

solution sont écartés et |e reste est filtré.

II'y adeux tubes pour chagque échantillon : le premier contient 5 ml de la solution de miel
filtré et 5 ml d'eau distillée, et le deuxiéme contient 5 ml de la solution de miel et 5 ml de
sodium bisulfite (0,2 %), considéré comme blanc (référence). La lecture est faite une fois a
284 nm et une autre fois @ 336 nm. Lateneur en HMF est cal cul ée suivant cette formule:

[HMF](Mg/kg) = [(A2s4— Asz36) X 149, 7x5x D] / W

Azs4: absorbance a284 nm. Aszzs: absorbance a 336 nm.

D : facteur de dilution. W : masse en grammes de |’ échantillon de miel

V. Détermination des antioxydants

1. Composés phénoliques

Le mélange d'acide phosphotungstique (H3PW1,04) et dacide phosphomolybdique
(H3PMO12040) du réactif de Folin-Ciocalteu utilisé pour le dosage des composés phénoliques,
est réduit lors de I’ oxydation des phénols, en un mélange d’ oxydes bleus de tungstene et de
molybdene. La coloration bleue produite est proportionnelle au taux des composés

phénoliques (Benazzouz, 2005).

En suivant la méthode de Naithanie et al., (2006), 100 ul de la solution de miel (0,1 g/
ml) sont additionnés de 100ul de Folin-Ciocalteu (50 %) et de 2 ml de carbonate de sodium (2
%). Le blanc contient 100 pl d'eau distillée et 100 pl du Folin-Ciocalteu (50 %) et 2 ml de

carbonate de sodium (2 %).

Les échantillons et le blanc sont mis al’ obscurité pendant 30 min puislalecture est faite a
750 nm. Les teneurs en composés phénoliques sont déterminées en se référant a la courbe

d éaonnage en utilisant le standard, acide gallique. Les résultats sont exprimés en mg

équivaents d’ acide gallique par 100 g de miel (mg EAG/100g) (Annexe IV, figurel).




Chapitrel : Matériel et méthodes

2. Flavonoides

Le principe de la méthode de dosage des flavonoides se traduit par la formation d'un
complexe flavonoides-métaux tel que I’aluminium qui est utilisé sous sa forme de chlorure
d’aluminium (AICI3) qui forme des complexes jaunétres avec les atomes d’ oxygenes présents
sur les carbones 4 et 5 des flavonoides (Figure 5) (Arvouet-Grand et al., 1994).

— \|/©|
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Figure4 : Mécanisme de laréaction des chlorures d’ aluminium et les flavonoides.

Les flavonoides sont déterminés en se basant sur la méthode d’AL et al., (2009). 1 ml de
la solution de miel (0,1g / ml) est additionné par 4 ml d'eau distillée et 300 pl de nitrate de
sodium (5 %). Aprés 5 min, 300 pl de chlorure d’ aluminium (10 %) sont additionnés. Apres 6
min, 2 ml de NaOH (1Normal) sont gjoutés au mélange réactionnel. La lecture est faite 2510
nm. Les concentrations du miel en flavonoides sont déterminées en se référant a la courbe

d étalonnage réalisee avec la quercetine. Les résultats sont exprimés en mg équivaents

guercetine par 100 g de miel (mg EQ/100 g) (Annexe IV, figure2).

3. Proanthocyanidines

Les proanthocyanidines sont déterminés selon Brand-williams et al., (1995). Un
volume de 100 pl de la solution de miel (0,025 g/ ml) est additionné de 2 ml du réactif
HCIl/Butanol [volume (2/3)] (FeSO,4 dissout dans la solution HCI/Butanol) puis sont incubés a
95°C pendant 10 min. La lecture est faite a 530 nm. Les résultats sont exprimés en mg
équivaents de catéchine par 100 g de miel (EC mg/100g) apres avoir réalisé une courbe

d’ étalonnage avec la catéchine (Annexe IV, figure 4).

V. Déter mination des activités antioxydantes

1. Activitésanti radicalaires

1.1. Pouvoir scavenger du radical DPPH

Le 2,2-diphényl-1-picrylhydrazyl (DPPH) est un radical stable lors du déplacement
de son éectron célibataire autours de lamolécule.
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L’ activité antioxydante est basée sur la réduction de la coloration violette intense du
DPPH qui réagit avec un antioxydant qui a la capacité de réduire le DPPH en DPPH, en
cédant un atome d’'hydrogéne ou un éectron (Figure 6). La diminution de I'intensité de la
couleur violette est due ala présence des antioxydants (Gulcin et al., 2003).

Lamise en évidence de |’ activité antioxydante de miel par le DPPH est faite selon la
méthode décrite par Medaet al., (2005). 1 ml de DPPH (6* 10° M) est gjouté 2500 pl dela
solution de miel (0,025g /ml). Aprésincubation pendant 15 min, lalecture est faite a517 nm.
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Figure 5 : Formes oxydée et réduite de DPPH.

+ R-OH

Les résultats sont exprimés en pourcentage de réduction selon laformule suivante :

Activitéantiradicalaire(%) = [(Absc—Abse)/Absc] x100

Abs;: Absorbance du contréle (1 ml de DPPH additionné de 500 pl de méthanol).
Abs, : Absorbance de I’ échantillon (absorbance de la solution du DPPH en présence de I’ échantillon).

1.2. Pouvoir scavenger du radical ABTS:

Le test & ’ABTS est une méthode colorimétrique utilisée pour déterminer |’ activité
antioxydante. Il se base sur la capacité des antioxydants a neutraliser le cation radical ABTS,
ce qui engendre I’oxydation de ce dernier en ABTS* (2,2 -azobis-(ethylbenzothiazoline-6-
sulphonique)) qui se caractérise par une coloration bleu-vert. L’ oxydation del’ ABTS se décrit
par le déclin de I’intensité de la couleur (figure 10) (Erel, 2004).
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Figure 6 : Forme oxydée et réduite de I’ ABTS

Un volume de 100 pl de la solution de miel (0,1 g/ ml) est gjouté a Iml d ABTS. De
méme pour le contréle au lieu de la solution de miel on parle de 100 ul d’'eau distillée et le
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blanc ne comporte que d’eau distillée (100 %). Aprés incubation de tous les tubes pendant 7
min, lalecture est faite a 734 nm. Les résultats sont exprimés selon laformule suivante :
Activité antiradicalaire (%) = [( Absc — Absg)/Absc] x 100

Absc: Absorbance de contréle. Abse : Absorbance de I’ échantillon

1.3. Pouvoir scavenger du radical hydroxyle

Le radical hydroxyle est un radical tres réactif formé a partir de H,O, en présence de

métaux. Cette méthode est basée sur la formation du complexes salicylate-Fe qui permet

la coloration du milieu. L”hydroxylation de salicylate se traduit par une décoloration du

milieu (Freinbichler et al., 2008).

Un volume de 1ml de la solution de miel (0,025 g/ml) sont ajoutés a 0,25 ml de peroxyde
d hydrogene (H20,), 0,3 ml FeSO, et 1 ml d’ acide salicylique. Apres une incubation de 24 h

a 37 °C lalecture est faite 2510 nm. Les résultats sont exprimeés selon laformule suivante :

abse—absc
abse

abs,: absorbance de I’ échantillon abs.: absorbance du contréle

OH(%)= ( ) * 100

2. Pouvoirsréducteurs
2.1. Test au FRAP

Le FRAP est utilisé pour la détermination de I’ activité antioxydante, le principe de
cette technique consiste & la réduction d'un complexe ferrique (Fe**-TPTZ) & sa forme
ferreuse (Fe”*-TPTZ) en présence des antioxydants. La solution TPTZ (tripyridyletriazine) a
une couleur bleu intense (Alvarez-Suarez et al., 2010). La solution de FRAP est préparée a
base de trois constituants qui sont I’ acétate de sodium, le TPTZ dissout dans HCI et le FeCl;

dissout dans |’ eau distillée

Un volume de 500 pl de la solution de miel (0,025 g/ ml) est gjouté a 750 pl du réactif
FRAP. Aprées 5 min dincubation, la lecture est faite a 593 nm. La concentration des
composés réducteurs présents dans |’ extrait est exprimée en mg équivalents d’ acide galique
par 100 g de miel (mg EAG/100 g), apres avoir réalisé une courbe d éaonnage avec I’ acide

gdlique (AnnexelV, figure5).
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2.2. Pouvoir réducteur au ferricyanure de potassium

La méthode du pouvoir réducteur est un test colorimétrique qui consiste a la réduction
du chlorure ferrique (FeCls) en chlorure ferreux (FeCl,) en présence d’ hexacyanoferrate de
potassium (KzFe (CN) ¢), qui est un agent chromogene et en milieu acidifié grace a I’acide
trichloracétique (TCA) a 10%. Cette réduction développe une couleur verte, et I'intensité de

cette couleur est proportionnelle au pouvoir réducteur (Gtilgin et al., 2005).

Un volume de 100 ul de la solution de miel (0,05 g/ ml) est additionné de 500 ul
d hexacyanoferrate de potassium (1%) e 500 pl de tampon phosphate. Apres
homogénéisation durant 20 min au bain marie a 50 °C, la solution de TCA est gjoutée pour
stopper laréaction. 500 ul de ce mélange sont additionnés de 800 pl d’eau distillée et 100 pl
du chlorure ferrique (0,1%). Lalecture est faite a 700 nm apres 10 min (Beretta et al., 2005).

Les résultats sont exprimés en mg équivalents d'acide gallique par 100 g de miel (mg

EAG/100 g) (Annexe IV, figure 6).

2.3. Méthode au phosphomolybdates
Les antioxydants ont la capacité de réduire le molybdate-lv (Moiv) en molybdate-V

(MoV), par la formation d’un complexe stable vert (phosphate/MoV) dans un milieu acide.
Un mélange de 100 pl de la solution de miel (0,002 ¢/ ml) et d'1ml du réactif de
phosphomolybdate [ammonium heptamolybdate, d’ acide sulfurique et phosphate de sodium]
est incubé durant 90 min 490 °C. L’ absorbance est lue &4 695 nm (Mcanalley et al., 2003). Les
résultats sont exprimés en mg équivalents d’ acide gallique par 100 g de miel (mg EAG/100 g)

apres avoir réalisé une courbe d étalonnage avec I’ acide gallique (Y =3,6379 x).

V1. Analysesstatistiques

L'analyse statistique est réalisee afin de mettre en évidence la présence ou non de
différences significatives entre les échantillons de mie (significatives, hautement
significatives et tres hautement significatives) en utilisant le logiciel STATISTICA 5.5 pour
I"analyse de la variance a un seul critere de classification (ANOVA).

Les résultats sont ordonnées d'une fagon décroissante a>b>c>d>e>f>g>h>i...Pour les
échantillons qui ne présentent aucune différence significative, ils sont représentés par les
mémes lettres. Les corrélations entre les différents parameétres sont déterminées par I’ emploi
de lamatrice de corréation de statistica 5.5.




Chapitrell

Reéesultats et discussion



Chapitrell: Résultats et discussions

Chapitrell : Résultats et discussions

|. Analyses polliniques
L’ analyse pollinique est une méthode qui permet de déerminer I’ origine botanique et
geéographique du miel. L identification du pollen se fait en comparant la morphologie observée
par un microscope optique avec une bangque de donnée. Les résultats observés sur les sept
échantillons de miels étudiés ont révélé que quatre échantillons sont multiflorals (M14, M15,
M18, M19), tandis que I’ échantillon M16 est Caprifoliacées, M17 est Eucalyptus et M20 est
Eucryphiacées.

Les différentes photographies des pollens des miels analysés sont représentées dans
I"annexeII.

I1. Analyses physico-chimiques

1. Humidité

Les valeurs d humidité obtenues sont représentées sur la figure. Les valeurs obtenues
varient de 11,56 (M14) a 19,5 % (M12) correspondant aux indices de réfraction 1,5080 et
1,4878, respectivement. Ces miels sont donc madrs. Ces résultats sont différents de ceux
rapportés par Silvaet al., (2009) (13,53 -19,70 %) sur les miels portugais ainsi que Liviu et al.,
(2009) (15,40 -20 %) sur les miels Roumain. Ces différences peuvent étre expliquées par la
différence de climat.

Deux échantillons (M11, M12) parmi les échantillons analysés possedent une teneur
supérieure a 18 %, donc risque de poser des problémes de fermentation. Tandis que deux
échantillons (M1, M14) représentent des teneurs inferieures a 15 %, donc sont trop secs et
visqueux et peuvent ralentir |'étape de diffusion des molécules de sucre et favorise la
cristalisation. Ce qui aété confirmé d’ailleur par Dailly (2008).

L’ échantillon présentant la teneur la plus élevée est le miel de Fabaceae provenant
d Ibourassen (M12) et cela peut étre di du faite que cette région présente un taux d’ humidité
élevée. L’échantillon multiflorals (M14) présente la teneur la plus faible en eau. Ces deux
échantillons présentent des différences significatives (p<0,05) par rapport aux autres miels et
celapeut étre du aladifférence de |’ origine botanique.

Les échantillons qui ne présentent pas de différences significatives en termes de teneurs en
humidité sont : M8, M9, M7, M6. Ce résultat peut étre expliqué par leurs régions de collecte
qui sont proches.
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Les échantillons de miel éudiés ont des teneurs en eau inferieur a la norme révélée par la
commission européenne (2002) et le codex alimentaire (2001) qui est de 20 %.

La teneur en eau est un critere de qualité liée au degré de maturation du miel et aux
conditions climatiques ainsi gqu’'a la saison de moisson (Terrab, 2004).C’est aussi un facteur
important contribuant & la stabilité contre la fermentation et conditionne la cristallisation. Un

miel de bonne qualité est un miel récolté afaible teneur en eau (Ouchemoukh, 2012).
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Figure 7 : Humidité des miels analyses.

Chague valeur représente lamoyenne + écartype (n=3), Les valeurs portant des |ettres différentes présentent des différences significatives.
Les résultats sont ordonnées d’ une fagon décroissants a>b>c>d>e>f>g>h>i...

2. Brix

Les valeurs du Brix obtenues sont représentées sur la Figure. Le codex alimentaire 2001

fixe lateneur en degré de brix au minimum 65 %, et les échantillons étudiés ont des teneurs

supérieures donc sont conformes alanorme.

La valeur maximale en brix des miels étudiés est celle de M 14 (86,5 %) et lavaleur la plus
faible est attribuée a I'échantillon M12 (78,8 %). Les deux eéchantillons différent
significativement par rapport aux autres échantillons éudiés (p<0,05). Tandis que les
échantillons M3, M6, M9, M20; M6, M9, M20, M7, M8 ne présentent pas de différences
significatives (p<0,05).

Les degrés de brix obtenus sont différents de ceux obtenues par Silva et al., 2009 sur les
miels portugais (79 -82,2 %) ; Karaman et al., (2011) (76 -81,5 %) et Anupama et al., (2003)

(75,3 -79,8 %) sur les miels turques ; et s approchent de ceux obtenus par Dailly, (2008) (77-84
%).
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Figure 8 : Brix des miels analyses.

Chague valeur représente lamoyenne + écartype (n=3), Les valeurs portant des |ettres différentes présentent des différences significatives.

Les résultats sont ordonnées d' une fagon décroissants a>b>c>d>e>f>g>h>i...

3. pH

Les résultats de pH obtenus sont montrés sur le tableau lll.

Tableau lll: pH des miels analyseés.

Echantillon pH Echantillon pH Echantillon pH Echantillon pH
MO01 391 MO06 4,08 M11 4,15 M16 3,60
M02 3,98 MO7 3,94 M12 351 M17 4,25
MO03 3,79 M08 3,92 M13 3,96 M18 3,61
M04 3,92 M09 3,90 M14 4,88 M19 3,76
MO05 4,07 M10 3,99 M15 4,38 M20 3,93

Selon Bogdanov, (1995) les miels des fleurs possedent le plus souvent des valeurs de pH
faibles (3,3-4,6) et les miels de miellats ont des pH plus élevés (4,2-5,5). Vu que les

échantillons anal ysés ont des pH compris entre 3,51 et 4,88 cela confirme que se sont des miels

desfleurs.

Selon Cavia et al., (2007) le pH du miel est compris entre 3,2 et 5,5, et le pH des

échantillons analysés sont dans la norme (3,51-4,88). Ces pH obtenus sont similaires a ceux
trouvés par Algarni et al., (2012) (3,03-4,73) sur les miels saoudiens ; Bath et singh, (1999) sur
les miels indiens (3,67-4,48) ; Ouchemoukh et al., (2012) (3,62-4,10) sur les miels algériens;;
ainsi que Silva et al., (2009) (3,45-4,70) sur les miels portugais. Ces résultats suggerent que le

pH ne dépend pas du milieu géographique.
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Le pH le plus élevé revient a |’ échantillon M14 (4,88 +0,029) et le plus faible est celui de
M12 (3,51+0,059), ce qui indique que ce dernier est plus riche en acides organiques par rapport
aux autres echantillons.

Les miels qui ne présentent pas de différences significatives au seuil de 5 % sont : M10,
M2, M13, M7, M20; M13, M7, M20, M4, M8, M1; M7, M20, M4, M8, M1et M9. Cela
confirme que le pH ne dépend pas de I’ origine géographique tel qu’il a été rapporté par Belay
et al., (2013).

Tous les miels ont des pH acides qui dépendent des acides organiques qu’ils contiennent.

L’acidité élevée du miel est une indication de la fermentation des sucres (Belay et al.,

2013).

4. Conductivitéédectrique

Lafigure 9 représente les résultats de la conductivité électrique.

La conductivité électrique varie de 0,38+0,002 ms/cm a1,46+0,002 ms/cm.

Le miel de miellat a une conductivité éectrique plus éevée (>0,8 ms/cm). Cependant, la
conductivité électrique seule ne suffit pas a une appellation florale (Amri, 2006).

Les miels M13, M12, M17, M18, M16 e¢ M 15 ont des conductivités éectriques inferieurs
a 0,8 ms/cm, d'ou ils peuvent étre des miels de nectar, et le reste, peuvent étre élaborés du
miellat et/ou du nectar.

L’ échantillon qui a enregistré la valeur la plus élevée est M5 (1,46 ms/cm) et la valeur la
plus faible revient a I’échantillon M13 (0,38 ms/cm) en plus ils présentent des différences
significatives par rapport aux autres échantillons (p<0,05).

Selon Belay et al., les différences entre les conductivités éectriques des miels analyses
peuvent étre expliqué par lavariabilité de |’ origine botanique et de la composition chimique de
ces miels.

Ces résultats obtenus dans le présent travail sont différents de ceux trouvés par Juanzhou et
al., 2012 sur lesmiels chinois (0,35-0,63 ms/cm), Yucdl et al., (2013) (0,17-1,04 ms/cm) sur les
mielsturques ;Y aiche et al., (2014) sur les miels algériens (0,21 a1,61ms/cm) ;Lazarevic et al.,
(2012) sur les miels de serbia (0,14-0,6 ms/cm) et Belay et al., (2013) sur les miels d’ Ethiopie
(0,63-0,79 ms/cm).
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Figure 9 : Conductivité électrique des miels anal yses.

Chague valeur représente la moyenne + écartype (n=3), Les valeurs portant des |ettres différentes présentent des différences significatives.
Les résultats sont ordonnées d' une fagon décroissants a>b>c>d>e>f>g>h>i...

5. Pouvoir rotatoire

Les résultats du pouvoir rotatoire sont montrés sur le Tableau V.

Tableau IV : Pouvoir rotatoire des miels analysés.

Echantillon Pouvoir Echantillon Pouvoir Echantillon | Pouvoir Echantillon Pouvoir
rotatoire rotatoire rotatoire rotatoire
MOl | -5,26+0,03 MO06 | -4,59+0,03 M11 | -6,37+0,04 M16 | -6,83+0,04
MO02 | -5,85+0,02 MO07 | -5,31+0,01 M12 | -4,44+0,11 M17 | -2,36x0,04
MO03 | -5,26+0,02 M08 | -6,65+0,05 M13 | -1,24+0,03 M18 | -5,87+0,04
M04 | -2,11+0,05 M09 | -6,13+0,05 M14 | -7,01+0,03 M19 | -6,71+0,03
MO05 -4,53+0,03 M10 -5,90+0,01 M15 -4,76+0,04 M20 -5,51+0,04

Les composés induisant une déviation du vecteur vers la droite sont qudifiés de
« dextrogyre » avec une valeur positive (surtout le saccharose), tandis que les composés
induisant une déviation du vecteur vers la gauche sont dits «lévogyres» avec une vaeur
négative (surtout le fructose) (Lequet, 2010), d’ ou tous les miels analysés sont |évogyres. Les
valeurs obtenus oscillent de (-1,24+0,03) pour I’échantillon M13 a (-7,01£0,04) pour le miel
M14. Ces résultats sont proches de ceux obtenus par Ouchemoukh (2012) sur les miels
algériens (-0,8 a -8,04) mais sont distincts de ceux apportés par Nanda et al., (2003) (-7,2 a -
9,3).

Les miels M1 et M3 possedent les mémes pouvoirs rotatoires (-5,26+0,03) et (-5,26+0,02),
respectivement. Les miels (M10, M18) et (M19, M8) ne présentent aucune différence
significative (p<0,05). Ce parametre est utilisé pour distinguer entre les miels de miellat et les
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miels de nectar. La magjorité des miels de miellat sont dextrogyres et miels de nectar sont
lévogyres (Ouchemoukh, 2012) d’ou tous les échantillons analysés peuvent étre des miels de

nectar.

6. Couleur

L es résultats obtenus sur la couleur sont représentés sur lafigurelO.

Les miels analyseés enregistrent des absorbances qui varient de 0,123+0,03 (M12) a 1,383
+0,03 (M19) qui différent significativement par rapport aux autres miels (p< 0,05). Cette
différence de couleur pourrait étre due a plusieurs facteurs: la teneur en minéraux, colorants
(caroténoides, flavonoides), qui sont également connus pour avoir des propriétés antioxydante
(Ida et al., 2011). Les valeurs obtenus se rapprochent de celles obtenus par Cimpoiu et al.,
(2013) (0,210 & 1,228) pour les miels romains, mais différe des résultats obtenus par Khalil et
al., (2012) (0,724 a1,188) sur lesmiels algériens, et Serem et al., (2012) (0,320 42,160) sur les
miels d’ Afrique de sud, ainsi que Saxena et al., 2010 (0,524 a 1,678) pour les mielsindiens.

Méme s les miels M2, M4, M7 sont récoltés dans des régions différentes, ils ne présentent
aucune différence significative (p< 0,05).

La couleur représente une caractéristique tres importante du miel et ses mesures peuvent
étre employées dans I'identification de I’ origine florale du miel parce que les différences en
origine et composition de miel sont sensiblement exhibés dans leur couleur (Cimpoiu et al.,
2013).
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Figure 10 : Couleur des miels ana ysés.

Chague valeur représente lamoyenne + écartype (n=3), Les valeurs portant des lettres différentes présentent des différences significatives.

Les résultats sont ordonnées d' une fagon décroissants a>b>c>d>e>f>g>h>i...
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7. Protéines

Lafigurell représente les résultats des protéines déterminés dans les miels étudiés.

Les teneurs en protéines des échantillons de miels étudiés oscillent de 23,99+1,71 (M11) a
178,43+1,44 mg EBSA/100 g (M20) et ces deux échantillons sont différents significativement
des autres échantillons (p<0,05). Les teneurs en proténes sont distinctes de celles rapportées
par Ouchemoukh (2012) sur les miels agériens (45,26-251,27 mg EBSA/100 g), Alvarez-
suarez et al., (2010) sur le miel de Cuba (12-92,3 mg EBSA/100 g), Azeredo et al., (2003)
(19,9-223,6 mg EBSA/100 g) et Moniruzzaman et al., (2013) sur le miel Malysien (20,4-48,3
mg EBSA/100 g). Ces différences peuvent étre expliquées par le faite que ces composés
proviennent des sécrétions des abeilles ou des plantes (Nectar, pollen) et difféerent selon
I’ origine botanique du miel acomme expliqué Amri (2006).

Les miels multifloraux M19, M9 et M7 ne présentent pas de différences significatives entre
eux (p<0,05). Cela peut étre expliqué par leur origine botanique.

La teneur élevée en protéines de I’ échantillon M20 d’ Adekar peut étre expliquée par la
présence d’ une concentration éevée en pollen ou bien par son origine botanique. Cette richesse
lui confére une valeur nutritionnelle élevee.

Le miel est généralement pauvre en protéines, mais lorsque le miel est pressé avec du

couvain, il aune teneur élevée en proténes et autres constituants (Mutsaers et al., 2005).
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Figure 11 : Teneurs en protéines des miels analyses.

Chague valeur représente lamoyenne + écartype (n=3), Les valeurs portant des lettres différentes présentent des différences significatives.

Les résultats sont ordonnées d' une fagon décroissants a>b>c>d>e>f>g>h>i...
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8. Proline

Les résultats de la proline sont montrés sur lafigurel2.
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Figure 12 : Teneurs en proline des miels anayses

Chaque valeur représente la moyenne + écartype (n=3). Les valeurs portant des lettres différentes présentent des différences significatives.
Les résultats sont ordonnées d' une fagon décroissants a>b>c>d>e>f>g>h>i...

L’ acide aminé le plus abondant dans le miel est la proline qui est sécrété principalement en
salive d abeilles pendant la conversion du nectar dans le miel apres avoir consomme le pollen,
(Ouchemoukh, 2012).

Tous les miels analysés possedent des valeurs au-dessus de la valeur recommandée (180
mg/kg). Les teneurs en proline varient de 209,53+7,64 mg/ kg pour M12 a 910,36+10,16 mg/
kg pour M3, ce qui indique I’ absence d’ adultération et que ces miels sont mars.

Le miel M3 différe significativement des autres miels au seuil de 5 %.

Les teneurs en proline obtenues différent de celles obtenues par Meda et al., (2005) (437,82
a 2169,37 mg/ kg) pour les miels de Burkina Faso et ceux de Serem et al., (2012) (155,7 a
452,4 mg/ kg) sur les miels d’ Afrique de Sud, Saxena et al., (2010) (133 a 674 mg/kg) sur les
mielsindiens et Ouchemoukh (2012) (302,33 a1420,07 mg/kg) sur les miels algériens.
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9.HMF

Les résultats de HMF obtenus sont donnés sur lafigurel3.
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Figure 13: Teneurs en HMF des miels analysés

Chague valeur représente lamoyenne + écartype (n=3). Les valeurs portant des lettres différentes présentent des différences significatives.

Les résultats sont ordonnées d' une fagon décroissants a>b>c>d>e>f>g>h>i...

Les teneurs en HMF des miels analysés varient de 0,2 = 0,09 (M13) a 22,75+ 0,15 mg/kg
(M18). Cet intervalle est inférieur a la norme recommandée (40 mg/ kg), donc ces miels sont
frais ou n’ont pas subis de chauffage.

Le M18 présente une différence significative par rapports aux autres miels. Cependant, les
miels M13, M17, M7; M6, M8, M9, M19, M5 ; M4, M3, M20 ne présentent pas de différences
significatives (p<0,05).

Les résultats obtenus différent de ceux obtenus par Alvarez et al., (2010) pour migls de
cuba (3,3 a15,9 mg /kg), et Khalil et al., (2012) sur les miels Algériens (15,23 a 24,21 mg/kg),
Tornuk et al., 2013 (0,03 a 4,12mg/kg) sur lesmiels Turque et Terrab et al., (2002) (3,2 a4 52,6
mg/kg) pour les miels Marocains.

Le contenu en HMF est un indicateur de fraicheur de miel, pendant le stockage along terme

ou le chauffage peu mener des sucresen HMF (Islaet al., 2011).

[11. Antioxydants et activité antioxydante

1. Antioxydants
1.1. Composeés phénolique totaux
Le taux de polyphénols totaux, exprimé en mg EAG/100 g, est déterminé a partir de
I’ éguation de régression de la courbe d’ étalonnage réalisée avec I’ acide gallique. Les résultats

des composés phénoliques obtenus sont représentés dans lafigure 14.
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Figure 14 : Teneurs en polyphénols totaux des miels analysés

Chague valeur représente la moyenne + écartype (n=3). Les valeurs portant des lettres différentes présentent des différences significatives.

Les résultats sont ordonnées d' une fagon décroissants a>b>c>d>e>f>g>h>i...

Les teneurs en composes phénoliques des miels analysés oscillent de 30,19+0,87 mg
EAG/100g (M12) a108,75+4,19 mg EAG/100g (M19). Ces résultats differes de ceux obtenus
par Tania et al., (2013) sur les miels de Jandaria (80,2-166,1 mg EAG/100 g) et Islam et al.,
(2012) sur les miels de Bangladesh (15,24-68,85 mg EAG/100 g). La variation de ces teneurs
en polyphénols pourrait étre due a I’ origine géographique du miel tel que montré par Anklan
(1998).

Les échantillons M9, M10 et M8 de Sidi Aich et Remilaainsi que les miels M6, M5
d’ Akbou, ne possedent pas des différences significatives (p<0,05). Celarevient aleurs origines
geéographiques qui sont proches.

Bien que les miels anal ysés possédent des origines géographiques différentes de ceux de
Meda, (2005) sur les miels de Burkina Faso (32,59-114,75 mg EAG/100 g), les résultats

obtenus sont similaires et ceci peut étre expliqué par leurs origine botanique.

1.2.Flavonoides

Les résultats des flavonoides obtenus sont représentés dans la figure 15.

L’ éude des flavonoides semble étre une technigue prometteuse dans I’ é&ude de I’ origine
botanique et géographique du miel (Elke, 1998). Les résultats obtenus sur les miels analyses
varient de 6,48+0,81 mg EQ/100 g, pour le miel M12 & 68,07+3,53 mg EQ/100 g, pour le miel
M19. Les teneurs en flavonoides des échantillons analysés sont différentes par rapport a celles
trouvées par Meda (2005) sur les miels de Burkina Faso (0,17-8,35 mg EQ/100 g) ; Ferreira et
al., (2009) (12,4-58,7) ; Isam et al., (2012) sur les miels de Bangladesh (3,63-15,5 mg EC/
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100 g) ains que celles obtenues par Can et al., (2015) sur les miels turque (0,65-8,10 mg
EQ/100 g). Cette variation est due a la différence de |’ origine géographique.

Les miels multifloraux M4, M15 (18,91 mg EQ/100 g) ainsi que les miels d’' Erica M5, M8
(29,71 mg EQ/100 g) sont similaires (p<0.05). Ceci peut ére expliqué par leurs origines
botaniques.
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Figure 15 : Teneurs en flavonoides des miels anal ysés.

Chaque valeur représente la moyenne + écartype (n=3), Les valeurs portant des lettres différentes présentent des différences significatives.
Les résultats sont ordonnées d' une fagon décroissants a>b>c>d>e>f>g>h>i...

1.3.Proanthocyanidines

Les résultats des proanthocyanidines obtenus sont représentés dans la figurel6.

Les concentrations en proanthocyanidines des miels analysés varient en moyenne de
522,67(M12) a 7978,67 mg EC/100 g (M19).

M12, M19, M11, M20, M17 e¢ M13 difféerent significativement entre eux et par rapport
aux autres miels (p< 0,05)

Les miels qui ne présentent pas de différences significatives en terme de teneurs en
proanthocyanidines sont : M13, M16, M18, M7, M10; M18, M7, M10, M1, M3, M4 ; M7,
M10, M10, M1, M3, M4 et M15.




Chapitrell: Résultats et discussions

10000 ~

8000

1
(on

1
(@]

6000

gh g . .
ijkl hi ]
: L ikL jkL
2000 n m

4000

1
=
=~
=
=
=
=

Proanthocyanidines
(mg EC/1009)
o
(0]

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18 19 20
Echantillons

Figure 16 : Teneurs des proanthocyanidines des miels analysés.

Chague valeur représente lamoyenne + écartype (n=3), Les valeurs portant des lettres différentes présentent des différences significatives.

Les résultats sont ordonnées d' une fagon décroissants a>b>c>d>e>f>g>h>i...

2. Activités antioxydantes

2.1. Activitésantiradicalaires
2.1.1.  Pouvoir scavenger du radical DPPH
Les pouvoirs scavenger du radical DPPH obtenus sont résumés sur lafigure 17.

Le radical de DPPH est I’une des molécules les plus utilisées pour |’ évaluation rapide et
directe de I’activité antioxydante en raison de sa stabilité en forme radical et simplicité
d analyse (Doukani et al., 2014).

Les résultats obtenus qui varient de 28,52+1,12 % pour le miel M12 ayant lateneur la plus
faible en composés phénoliques totaux a 84,16+0,9 % pour le miel M19 ayant la teneur la plus
élevée en composés phénoliques totaux. Ces deux échantillons sont de point de vue statistique
différents par rapport aux autres échantillons (p<0.05).

Les miels M12 d'Ibourassen et M17 de sidi ai lebhar ne présentent pas de différences
significatives au seuil de 5 %, ce qui peut ére du a leurs origines géographiques qui sont
proches.

Les résultats d’ échantillons étudiés sont différents de ceux de Ferreira et al., (2009) sur les
miels Portugais (8,4% a 16,9%) ; Islam et al., (2012) sur les miels de Bangladesh (33,6-97,5
%) ; Can et al., (2015) sur les miels Turque (12,56%-152,40%) ainsi que Noor €t al., (2014) sur
les miels de Pakistan (30,5%-77,43%). Cependant, ils sont proches de ceux déterminés par
Alvarez-Suarez, (2012) (38,15-58,4%).

L’ activité antioxydante du miel dépend en grande partie de la composition chimique

(les polyphénols, flavonoides...Ets) aussi bien de leur origine (Noor et al., 2014)
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Figure 17 : Pouvoir scavenger du radical DPPH des miels analysés.

Chague valeur représente la moyenne + écartype (n=3). Les valeurs portant des lettres différentes présentent des différences significatives.

Les résultats sont ordonnées d' une fagon décroissants a>b>c>d>e>f>g>h>i...

2.1.2. Pouvoir scavenger du radical ABTS
D’ apreés les résultats obtenus (figure 18), le pouvoir scavenger de I' ABTS exercé par les

différents échantillons analysés varient de 2,10+1,54% (M12) a 54,56+0,93 % (M19). Ces
derniers échantillons différent significativement par rapport aux autres miels (p<0,05). Ces
résultats obtenus différent de ceux obtenus par Wilczynska et al., (2014) sur les miels de
Polonie (6 a 79%) et Habib et al., (2014) (65,25 a 80,62%). Ces différences d’activités peuvent
étre interprétées par leurs origines ainsi |eurs composition chimique en particulier les composés
phénoliques et les flavonoides qui différent d’ un échantillon aun autre.

Lesmielsde RemilaM10 et M8 ainsi que les miels d' Akbou M5 et M6 n’ont pas présenté

de différences significatives (p<0,05) et ceci peut étre due au fait qu’ils sont récoltés dans la

méme région.
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Figure 18 : Pouvoir scavenger du radical ABTS des miels analysés.

Chague valeur représente lamoyenne + écartype (n=3). Les valeurs portant des lettres différentes présentent des différences significatives.

Les résultats sont ordonnées d' une fagon décroissants a>b>c>d>e>f>g>h>i...
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2.1.3. Pouvoir scavenger du radical hydroxyle(OH.)

Les résultats du pouvoir scavenger du radical hydroxyle sont présentés sur lafigure 19.

Les miels analysés ont des capacités scavenging allant de 21,35+2,33 % a 75,65+0,32 %.
Ces capacités d’inhibition sont plus élevées par rapport a celles rapportées par Brunet et al.,
(2014).

L’ échantillon M12 qui a la capacité d'inhibition de la production de OH la plus faible ne
possede pas de différence significative a p<0,05 avec les miels M17 et M7, aussi le miel M19
qui alacapacité laplus élevée ne présente pas de différence significative a p<0,05 avec M 20.

Les mids M14, M10, M3, M8, M18, M2 et M5 ne présentent pas de différences
significatives a (p<0,05) par rapport aux autres échantillons anal ysés.
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Figure 19 : Pouvoir scavenger du radical hydroxyle des miels analysés.

Chague valeur représente la moyenne + écartype (n=3). Les valeurs portant des lettres différentes présentent des différences significatives.

Les résultats sont ordonnées d' une fagon décroissants a>b>c>d>e>f>g>h>i...

2.2. Pouvoirsréducteurs
221. Test FRAP

La pouvoir réducteur, exprimé en mg EAG/100 g, est déterminé a partir de |’ éguation de
régression de la courbe d’ étalonnage de I’ acide gallique.

Les résultats obtenus sont résumés sur la figure 20.

L’ analyse de FRAP mesure laréduction du fer ferrique (Fe™) au fer ferreux (Fe™) en
présence des antioxydants.

Le profil de réduction des antioxydants des miels analysés varient de 6,59 +0,57 mg EAG/
100 g (M12) a 49,76+0,32 mg EAG/ 100 g (M19). Cette diversité est due a la différence en

origine et composition chimique de ses miels.
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M12, M17 sont récoltés dans des régions proches (Ibourassen et sidi ai lebhar) ne different

pas significativement au seuil de 5 %.
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Figure 20 : Pouvoir réducteur par le test FRAP des miels analysés.

Chague valeur représente lamoyenne + écartype (n=3). Les valeurs portant des lettres différentes présentent des différences significatives.

Les résultats sont ordonnées d' une fagon décroissants a>b>c>d>e>f>g>h>i...

2.2.2. Pouvoir réducteur au ferricyanure de potassium

Les résultats obtenus du pouvoir réducteur au ferricyanure de potassium sont illustrés sur la
figure 21.

Les miels analysés possedent des pouvoirs réducteurs. La capacité réductrice varie de
1,07+£0,25 mg EAG/100g pour le mid M12 a 30,86+0,48 mg EAG/100 g pour le miel M19.
Ces résultats dévoilent que le pouvoir réducteur au ferricyanure de potassium présenté par les
miels différe d’ une région a une autre.

Les échantillons M11 et M20 d Adekar ne présentent pas de différences significatives a
p<0,05 et confirment que le pouvoir réducteur dépend de I’ origine géographique.

Le miel M19 est I’ échantillon le plus puissant en terme de réduction et ceci peut ére di asa
richesse en composes phénoliques, flavonoides et proline. En revanche les miels M12 et M17
sont pauvres en composés phénoliques, flavonoides ainsi la proline et par conséquent ont un
faible pouvoir réducteur.

Selon Al-mamary et al., 2002 I'action des composés phénoliques peut étre liée a leurs
capacités deréduire I’ion ferrique.

Le pouvoir réducteur au ferricyanure de potassium d’'un compose peut servir comme un

indicateur significatif de son activité antioxydante potentielle (Bougandouraet al., 2012).
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Figure 21: Pouvoir réducteur au ferricyanure de potassium des miels anal yses.

Chague valeur représente lamoyenne + écartype (n=3). Les valeurs portant des |ettres différentes présentent des différences significatives.

Les résultats sont ordonnées d' une fagon décroissants a>b>c>d>e>f>g>h>i...

2.2.3. Test au phosphomolybdates
Les résultats obtenus avec le test au phosphomolybdates sont indiqués sur lafigure 22.

L’ activité antioxydante au phosphomolybdates des miels analysés s étant de 9488,08 mg
EAG/100 g pour M12 & 13570,1 mg EAG/ 100 g pour M19. Les miels M12 et M17 différent
significativement par rapports aux autres miels (p<0,05). Tandis que (M17, M13, M18, M16 et
M15) ; (M8, M11, M5 et M10) ne différent pas significativement entre eux.

Les capacités réductrices obtenues (9488,08 mg EAG/ 100 g a 13570,1 mg EAG/ 100 g)
sont largement supérieures a celles obtenus par Silici et al., (2010) (1276 48080 mg EAA /100
0). La diversité de la capacité antioxydante est due a la qudité et la quantité des composés
phénoliques et flavonoides mais aussi aux caroténoides, acides organiques, enzymes et
peptides, ainsi que d’ autres composés mineurs (Hegazi et al., 2009).
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Figure 22 : Pouvoir réducteur au phosphomolybdates des miels anal ysés.

Chague valeur représente lamoyenne + écartype (n=3). Les valeurs portant des lettres différentes présentent des différences significatives.

Les résultats sont ordonnées d' une fagon décroissants a>b>c>d>e>f>g>h>i...
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V. Corréation entreles paramétres biochimiques et I’ activité

antioxydante
La matrice de corréation indique une corrélation tres hautement significative entre la
couleur et les antioxydants a savoir les composes phénoliques, flavonoides, et les
proanthocyanidines avec les coefficients de corréation (r = 0,98), (r = 0,83) et (r = 0,88)

respectivement (Annexe V, figure 2). Ces résultats sont affirmés par plusieurs auteurs tel que:

Zdibera et al., (2008) avec un coefficient de corrédation (r = 0,7877) pour les composés
phénoliques. Il n’existe pas de corrélation entre le pH et conductivité électrique comme dga
trouvé par Yucel et al., (2013).

Les antioxydants (composés phénoliques, flavonoides et proanthocyanidines) enregistrent
des corrélations trés hautement significatives avec |’ activité antioxydante des échantillons des

miels analyses (Annexe V, figure 3) avec les coefficients de corrélations par exemple (I ¢t/ pepr

= 0,91), (r cpt/aBTs = 0,99), (r cpurrap = 0,91), (I cpt/phos = 0,91), (I cptiphos = 0,91), (I cpron = -
0,71),(r fiavopeH =0,90), (I flawasTs=0,90), (r fiavrrapr = 0,81), (I fiawrr = 0,81), (I fiaviphos= 0,81), (r
flavion= -0,81), (I' proantvoreH= 0,81), (I proantvasts= 0,90), (I proantvrrar=0,79), (I proantver = 0,81),
(r proantvphos 0,79), (I proantvor= -0,88). Ces résultats sont similaire avec ceux de Brunet et al.,
(2014)

(r flaver= 0,848, I f1apPr=0,873, T cuypprn=0,845, repypr=0,832), Zalibera et al., (2008) (repvon=
-0,1817), Wilczyrnska, (2014) (repyasts=0,88), Silici et al., (2010) (r coyphos=0,866), Suarez et
al., (2010) (r fiavasTs=0,8315).
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Conclusion

La présente éude a permis de connaitre I’ origine botanique de 07 miels, I’ évauation de
guel ques paramétres physico-chimiques, la composition chimique ainsi que certaines activités
antioxydantes de vingt échantillons de miel obtenus de différentes régions d’ Algérie.

L’ analyse pollinique a révélé que quatre miels sont multifloraux tandis que les trois autres
sont monofloraux (Caprifoliacées, Eucalyptus, Eucryphiacées).

L es résultats physico-chimiques des miels analysés ont montré que :

I”humidité varie de 11,56 a 19,5 %. Le brix est compris entre 78,8 et 86,5 %. Les teneurs en
pH oscillent de 3,51 a4,88. La conductivité électrique est comprise entre 0,38 21,46 ms/ cm.
La couleur enregistre des valeurs allant de 0,123 a 1,382 nm. Les teneurs en proténes et en
proline oscillent de 23,99 a 178,43 mg EBSA /100 g et 209,53 a 910,36 mg /kg,
respectivement. Les miels analysés renferment des teneursen HMF alant de 0,2 222,75 mg/
kg et le pouvaoir rotatoire est compris entre -7,01 a-1,24.

Concernant les antioxydants, les valeurs obtenues sont variables d’ un échantillon a un
autre. Les teneurs en composes phénoliques totaux sont comprises entre 30,19 et 108,75 mg
EAG/100 g. Les taux en flavonoides oscillent de 6,48 a 68,07 mg EQ/100 g. Les
concentrations en proanthocyanidines sont comprises entre 522,66 et 7978,66 mg EC/100 g.
Le miel multiflorals (M19) comporte lavaleur la plus é evée en ses trois antioxydants.

Tous les miels analysés exercent des activités antioxydantes vis-a-vis des radicaux DPPH,
ABTS et OH, et ont des pouvoirs réducteurs. Les échantillons de miel multifloraux (M19,
M14, M11) présentent des teneurs élevées en antioxydants et exercent des activités

antioxydantes élevées et cela confirme la corrélation qui existe entre ces deux parameétres.
Il existe plusieurs corréations entre les diff érents parametres étudiés:

e Entrelacouleur et les composés phénoliques: r = 0,98;

e Entrel’ activité antioxydante et les polyphénols : avec DPPH (r = 0,91) et ABTS
(r=0,99).

Tous les miels analysés sont conformes aux différentes normes et |égislation.




Conclusion

Afin d’améliorer la présente étude, quel ques perspectives sont proposes :

Réaliser différentstestsin vivo afin d’ étudier |’ effet cicatrisant de miel.

Effectuer des analyses polliniques avec des moyens plus sophistiqués en Algérie.
Effectuer d autres tests dans le but de détecter les différentes contaminations que le
miel risque d’ avoir.

Caractériser par HPLC-MS et GC/MS les différents antioxydants des miels étudiés.

.
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ANNEXES



Annexe | : Composition moyenne du miel (Huchet, 1996).
Constituants Pourcentage % Remarques
Eau 17 Exception : le colza
Fructose 38,2
Glucose 31,3
Saccharose 13
%3 Disaccharide 7.3
E réducteur
O
Sucre supérieur 15
Autres dérivés 0,6
glucidiques
(acide lactone)
Acidité totale en acide 0,57 acide gluconique formé a partir
gluconique du glucose par une glucose-
oxydase
Cendres 0,17 Miels de miellat
Protides Négligeables
Présence d’enzymes B et o amylase, saccharase
Vitamines peu Essentiellement les vitamines B
Minéraux, Lipides Peu




Annexe I : Photographies de quelques formes de pollens trouvés dans les sept miels analyses.



Annexelll : Tablede CHATAWAY.

Indicederéfraction | Teneur eneau | Indicederéfraction | Teneur en eau

a20°C g/100 g a20°C g/100 g
1,5044 13,0 1,4885 19,2
1,5038 13,2 1,4880 19,4
1,5033 13,4 1,4875 19,6
1,5028 13,6 1,4870 19,8
1,5023 13,8 1,4865 20,0
1,5018 14,0 1,4860 20,2
1,5012 14,2 1,4855 20,4
1,5007 14,4 1,4850 20,6
1,5002 14,6 1,4845 20,8
1,4997 14,8 1,4840 21,0
1,4992 15,0 1,4835 21,2
1,4987 15,2 1,4830 21,4
1,4982 154 1,4825 21,6
1,4976 15,6 1,4820 21,8
1,4971 15,8 1,4815 22,0
1,4966 16,0 1,4810 22,2
1,4961 16,2 1,4805 22,4
1,4956 16,4 1,4800 22,6
1,4951 16,6 1,4795 22,8
1,4946 16,8 1,4790 23,0
1,4940 17,0 1,4785 23,2
1,4935 17,2 1,4780 234
1,4930 17,4 1,4775 23,6
1,4925 17,6 1,4770 23,8
1,4920 17,8 1,4765 24,0
1,4915 18,0 1,4760 24,2
1,4910 18,2 1,4755 24,4
1,4905 18,4 1,4750 24,6
1,4900 18,6 1,4745 24,8
1,4895 18,8 1,4740 25,0
1,4890 19,0




AnnexelV : Courbes d' étalonnages.
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Figure 1 : Courbe d' étalonnage des polyphénolstotaux. Figure 2 : Courbe d’ étalonnage des flavonoides.
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Figure 3 : Courbe d' étalonnage des protéines. Figure 4 : Courbe d' étalonnage des Proanthocyanidines.
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Figure5: Courge d'étalonnage pour letest FRAP. Figure 6 : Courbe d' étalonnage du pouvoir réducteur

au ferricyanure de potassium.



AnnexeV :Corréations
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Figure1: Corrélation entre les antioxydants.
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Figure 2 : Corrélation entre la couleur et les antioxydants.




AnnexeV :Corrélations (suite)

phosphomolybdate mg EAG/100g
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Figure 3 : Corrélations entre les polyphénols et | activité antioxydante.




Annexe VI : Matrices de corréation

Figure 1 : Corréations significatives marquées a p<0,05

Corrélation=s significatives marquécs A& p < .01000
H=60 (Suppression des observ. a VH)
- C PRO:I'.I PHOS!
HUMT D =i Tag:4 FPH CE |PO_] FROT HMF CPT | FLAV |PRO. DFFH | ABTS | FRAP PR OH HO

Variable

Figure 2 : Corréations significatives marquées ap 0,01.

Figure 3 : Corréation significative marquées ap 0,001.

Rouge : il existe une corréation Noir : il n’existe pas de corrélation.



Résumé

Vingt échantillons de miel sont analysés pour déterminer leurs paramétres physico-chimiques (humidité, brix, pH,
conductivité éectrique, pouvoir rotatoire, couleur, protéines, proline e¢ HMF) leurs origines botaniques, et leurs
taux en antioxydants (polyphénals, flavonoides et proanthocyanidines). La plus part des miels anaysés sont

multifloraux. L’ évaluation de leur potentidl antioxydant est aussi effectué par six méthodes : pouvoir scavenger
des radicaux DPPH’, ABTS et OH’, et les pouvoirs réducteurs (test FRAP, réduction au ferricyanure de

potassium, phosphomolybdate). L’ humidité et le pH enregistrent des valeurs dlant de 11,56 a19,5 % et de 3,51 a
4,88, respectivement. Le taux en proline e¢ HMF oscillent de 209,9 a 910,36 mg/ kg et 0,2 a 22,75 mg / kg
respectivement. Les vingt échantillons sont |évogyres. Les teneurs en antioxydants varient de 30,19 &4 108,75 mg
EAG/ 100 g pour les polyphénals, de 6,48 a 68,07 mg EQ/ 100 g pour les flavonoides et de 522,66 a 7978,66 mg

EC/ 100 g pour les proanthocyanidines. Ces différents miels présentent des activités antioxydantes considérables.

Le pouvoir scavenger du DPPH varie de 28,58 a 84,16 %, et celui de I’ABTS de 2,1 454,56 %. Tous les miels

ont présenté des pouvoirs réducteurs et le miel 19 ale meilleur pouvoir scavenger vis-a-vis le radical DPPH'. Les

antioxydants présentent des corrélations trés hautement significatives avec les activités antioxydantes. Ces
résultats confirment le réle antioxydant des miels.

Motsclés: Mid, Antioxydants, Activités antioxydantes, Propriétés physico-chimiques, Analyse pollinique.
Summary

Twenty honey samples were analyzed to determine their physicochemical parameters (Moisture, Brix, pH,
electric conductivity, specific rotation, color, proteins, proline and HMF) their botanical origin, and their amounts

of antioxidants (polyphenols, flavonoids and proanthocyanidins). More the share of anayzed honeys are

polyfloral. The evaluation of their antioxidant potential is also carried out by six methods. radical

scavenging powers of DPPH, ABTS and OH, and reduction powers (test FRAP, reduction with potassium

ferricyanide, phosphomolybdate). Moisture and pH register values that are varying from 11, 56 to 19, 5% and
from 3, 51 to 4,88, respectively. The amounts of proline and HMF oscillate from 209, 9 to 910, 36 mg /kg and
from 0, 2 to 22,75 mg /kg respectively. The twenty samples are levogyre. The antioxidants contents are varying
from 30,19 to 108,75 mg EAG/100 g for polyphenols, from 6,48 to 68,07 mg EQ/100 g for flavonoids and from
522,66 to 7978,66 mg EC / 100 g for the proanthocyanidines. These various honey present considerable
antioxidants activities. The DPPH scavenging capacity varies from 28, 58 to 84, 16%, and for the ABTS, it varies
from 2,1 to 54, 56%. All honeys presented reductions capacities and honey 19 with the best capacity scavenger
opposite radical DPPH. The antioxidants present highly significant correlations with the antioxidant activities.

These results confirm the antioxidants role of honey.

K ey words: Honey, Antioxidants, Antioxidants activities, Physicochemicals properties, Pollen analysis.
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