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Introduction

Crocus sativus est une plante vivace (Winterhalter et Staubinger, 2000) qui contient que
trois stigmates dans sa fleur, en effet environ 150 000 fleurs doivent étre soigneusement
cueillies pour la production d’un kilogramme d’épice du safran (Lopersti et al., 2014). La
récolte des fleurs et la séparation des stigmates prennent beaucoup du temps et nécessite une
main d’ceuvre intensifiée, pour cette raison elle reste la plus chére épice du monde (Basker et
Negbi, 1983 ; Soeda et al., 2007) pour laquelle ils sont attribués I’appellation « Or rouge », de
telle sorte un gramme cotte 30 a 40 € (Bergoin, 2005).

Le safran est utilisé dans plusieurs domaines tels que la préparation des parfums
(Abdullaev et al., 2006) des produits cosmétiques, des colorations histologiques (Plomares,
2015) et la teinture de textiles (Kamel et al., 2009). Il est trés répondu dans les industries
agroalimentaires en tant qu’un additif alimentaire pour ces propriétés colorantes etaromatisants
(Moratalla-Lopez et al., 2019) et comme source d’antioxydants naturels et neutralisation des
radicaux libres (Hossein Goli et al., 2012). Bien qu’il est utilisé dans la médecine traditionnelle
comme traitement de plusieurs maladies (Srivastava et al., 2010), pour ces diverses propriétés
biologiques telles que I’activité anti-oxydante, anticancéreuse (Maghsoodi et al., 2012),
antidépressive (Alavizadeh et Hosseinzadeh, 2014), anti-tumorale (Boskabady et al., 2016),
antispasmodique, anti-inflammatoire, et anti-artérioscléreuse (Rahaiea et al., 2015).

Cette épice est trés appréciée dans le monde entier (Tsimidou, 1997) grace a sa richesse
en métabolites secondaires, ou la crocine est un groupe d’apocaroténoides (Kabiri et al., 2017)
qui a une structure glycosidique responsable de la couleur jaune rouge du safran, la picrocrocine
est la molécule responsable de son golt amer et le safranal est le composant principal de son
ardme intense (Javadi et al., 2012).

La qualité du safran est conditionnée par plusieurs facteurs y compris les conditions de
stockage et le traitement thermique qui affectent les teneurs des composes bioactifs, et pour un
meilleur stockage une étude est réalisée dans 1’objectif de trouver d’une part la température
adéquate et d’autre part d’avoir un conservateur ou un mélange de conservateurs idéal pour la

conservation de la teneur de la crocine dans 1’extrait aqueux du safran.

Ce travail s’inscrit dans un projet de recherche international « Prima-2019 » sous
I’acronyme « Saffromfood » qui vise la valorisation du safran (Crocus sativus L.) et de ses
sous-produits floraux comme sources innovantes durables pour le développement de produits

alimentaires a haute valeur ajoutée.
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A cet effet, une série de conservateurs sont testés dans différentes températures bien
qu’un plan de mélange est réalisé apres avoir sélectionné les meilleurs conservateurs. Ce travail
est scindé en partie bibliographique comprenant des généralités sur le safran, sa composition et
les différents conservateurs utiliser ainsi le principe du plan du mélange, et une partie
expérimentale contenant le matériel et méthodes utiliser avec les résultats obtenus et leurs
discussions. En fin nous achevant notre travail par une conclusion générale qui représente les

principales recommandations et perspectives conduisant a un stockage ideal.
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Chapitre | : Géneralités sur le safran

1. Historique et origine

Le safran a une longue et vaste histoire d'utilisation. Preuve de la culture de Crocus
sativus qui s’étend sur de nombreuses cultures, continents et civilisations, le safran qui a été
trouvé dans des €crits et des ceuvres d'art datant de plus de 3000 ans (Lunsford et Zenger, 2009).
La culture de la Créte minoenne a été selectionné a I'age du bronze (Mezabri, 2019). Vers 1500
avant JC ou la femme porte les fleurs a des fins cosmétiques et coloration des cheveux. Le
safran apparait d’abord en Europe a travers la cultivation de « Crocus Cartwrightanus » en
Grece 2000 avant JC, puis en Turquie dans le village d’Urfa, Hivanet, Hapier 2400 avant JC ;
et depuis des siécles au Maroc (El-Bernaoui, 2012 ; Mall et al., 2017).

Historiquement, le mot safran remonte & 10000 ans, il dérive du mot "zarparan" dans la
langue dari qui signifie que les stigmates de la fleur évaluent la méme chose que I'or comme un
métal précieux et cher et ce mot avait été tourné au safran plus tard (Katawazy, 2013). Qui peut
méme remonter a I'empire assyrien (2300 avant JC) et vient du nom d'une ville appelée
Azupirano (ville du safran). 1l est dit difféeremment dans de nombreuses langues en pachto et en
arabe, il est prononcé comme «Zaferan», en farsi et en turc, il est prononcé comme «Zefrun»,
en anglais «Safran», en espagnol «Azafran» et en francais «Safrane» (Ordoudiet Tsimidou,
2004).

Le nom Crocus est dérivé de I'adjectif latin crocatus et krokos par les Grecs qui signifie
jaune safran, tandis que le mot arabe safran ou zafaran signifie jaune. Le mot safran peut
provenir aussi du sahafaran persan, qui dérive d’asfar, ce qui signifie jaune (Gresta et al., 2008).
Les experts disent que le safran est depuis longtemps cultivé en Iran, Inde, Chine, Espagne,

Egypte, Grece, Italie, France et le nord d’ Afrique (Bergoin, 2005).

Malgré les différences qu’il y a sur I’origine du safran, les Iraniens disent que le safran
est originaire de Zagross et Montagnes d'Alvand (Mall et al., 2017). Se poursuivant a travers
une bande géographique qui comprend I'lran, I'Afghanistan et la méditerranée. Certains auteurs
disent que son origine est le Moyen-Orient, tandis que d’autres suggérent 1’ Asie centrale ou les
iles du sud-ouest de la Gréce et se sont répondue en inde, chine et Moyen-Orient, a partir de ces
derniers pays les Arabes ont répandu le safran dans tout le bassin méditerranéen comme dans

le Maroc, ol il a probablement été introduit au 9™ siécle (Mezabri et al., 2019).

Le safran est considéré comme divin et depuis longtemps apprécié pour son effet

médicinal, aromatique (parfums), artistique (colorants) et ses utilisations culinaires (Lunsfordet

3
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Zenger, 2009). L'obligation de produire de grands volumes de fleurs afin d’obtenir de petites

quantités de safran a assuré sa grande valeur de l'antiquité jusqu’aujourd’hui.

2. Description botanique et classification

C’est une plante herbacée vivace d’une hauteur de 20 a 30 cm qui se développe a partir
des bulbes de formes variables (5 cm environ), qui a la capacité de grandir chaque année et ce

reproduire pour donner des gros et petits bulbes filles (Rashed-Mohassel et al., 2006).

Le safran dispose de feuilles herbeuses droites et trés étroites de couleur vert foncé qui
poussent apres les fleurs (Figure 01). La floraison se produit a 1’automne, les fleurs sont
composées d’un périanthe de 6 pétales de couleurs violettes et d’une corolle de 3 étamines
(étamine de couleur jaune). A partir d’un ovaire inférieur sort un style. La division de ce dernier
permit I’apparition des stigmates sous forme de 3 filaments de couleur rouge et d’une longueur

de 30 millimetres environ (Mezabri, 2019).

/

- -

Figure 01 : Morphologie de Crocus sativus (plante, bulbes, feuilles et fleurs) (Mezabri, 2019).
La classification scientifique du safran est donnée comme indiqué dans le tableau I.

Tableau I : Classification taxonomique du safran.

Régne Végétal
Division Spermatophyte
Sous-division Angiosperme
Classe Monocotylédone
Sous-classe Corolifere
Ordre Liliales
Famille Irridaceae
Genre Crocus
Espéce Crocus sativus L.
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3. Distribution géographique
La localisation géographique du safran selon la culture et les données archéologique et
historique est principalement I’Iran (province du Khorasan) et la Grece, I’Espagne (La mancha,
Alicante, Murcia), Inde (cachemire), ainsi que le Maroc (la ville de tillouine) (Dubois, 2010)
qui sont les premiers exportateurs au monde. Au second lieu y a la chine, la France, I’Italie, les

Etats-Unis, le Japon et la Turquie (Yasmin et Nehvi, 2012).

4. Types du safran

lls existent différents types de safran selon la cultivation de pays producteur, et de la

réalisation de la coupure qui est typiquement distincte d’une longueur a une autre.

> Selon le pays producteur : Le safran venu d’Espagne est caractérisé par une
douceur de couleur, d’arome et de saveur. Celui de I’Italie est plus puissant avec une
teneur élevée de safranal et de crocine, il s’appelait « Aquila » qui définit un aréme
piquant et une couleur intense, la variété la plus intense a tendance a étre Iranienne.
Le safran du Cachemire est parmi les plus sombres safrans du monde avec une

couleur marron-violet et une forte saveur et aréme (Golmohammadi, 2014).
» Selon la coupure :

o Safran de type Poshal-Negin Poshal (Iran) ou Mancha (Espagne) : La coupe
se fait aprés I'union des stigmates avec petite partie du style. Il est présenté en

pistils, impossible a imiter.

o Safran de type Sargol (Iran) ou Coupe (Espagne) : La coupe se fait avant
I'union des stigmates et n'inclut pas de style. Appelé aussi « All Red ».
Malheureusement facile a imiter et falsifier.

o Safran de type Dasteh (Iran) ou Rio (Espagne) : Tout le pistil de la fleur,

stigmates et style, proposé en petits bouquets.

o Safran de type Sierra (Espagne) : On garde le style et une petite partie des

stigmates. Les caractéristiques sont bien moindres, couleur dominante jaunatre.

(Moghadam, 2020).

La figure 02 représente les différents types de safran selon la coupure.
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Negin
Sargol

Pushal

] Daste

Style

Figure 02 : Différents types de safran (Negin, Sargol, Pushal, et Daste) (Moghadam, 2020).

5. Etapes de production et de transformation du safran
5.1. Récolte

C’est une étape importante qui commence par la cueillette des fleurs, la floraison de

cette plante se déroule en automne (de la fin de septembre jusqu’a la fin de novembre).

Les fleurs sont cuillées le matin tot avant 1’ouverture des pétales pour maintenir une
bonne qualité du safran (Golmohammadi, 2014), car le soleil affecte négativement la structure
chimique du safran et favorise la dégradation de la crocine et la diminution de sa teneur
détériore la qualité des stigmates (perte de couleur), la récolte se fait quotidiennement puisque
la durée de vie des fleurs de safran est de 48h (Ghizzoni, 2018).

5.2. Emondage

Apres la cueillette un traitement hygiénique devrait se faire pour éliminer tout corps
étranger, le nettoyage nécessite un environnement et des opérateurs propres (El-Bernaoui,
2012). L’action d’émondage et de séparation des stigmates de reste de la fleur s’effectue
manuellement et immediatement aprés la cueillette pour garantir une qualité optimale
(Esmaeilpour et Kadavani, 2011), les styles ne sont coupés ni trop bas ni trop haut selon la
ramification de couleur voulue du jaune au rouge qui conditionne aussi la qualité du safran.
L’émondage s’effectue traditionnellement, ou a I’aide d’une machine semi-automatique qui est

un ventilateur qui sépare les stigmates du reste de la fleur par ’air.
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5.3. Séchage

Le séchage conditionne la qualité organoleptique du safran (godt, aréme et couleur), qui
dépend respectivement du la teneur de la picrocrocine, safranal et crocine. Ces derniers
présentent une sensibilité contre la chaleur élevée, ce qui nécessite un traitement soigneux et

adéquat pour garantir la qualité marchante (Maghsoodi et al., 2012).

Le processus de déshydratation consiste a étaler les stigmates sur un tamis ou une planche de
tissu bien propre puis laisser se sécher doucement a I’air et a I’abri du soleil pendant quelques
jours (Esmaeilpour et Kadavani, 2011). Ou avec la température qui constitue les méthodes de
séchages artificielles réalisées grace a des micro-ondes (I’énergie chauffante a travers le
convertit la lumiére du soleil en électricité, un séchage infrarouge, couche mince ou méme par

une lyophilisation (Koocheki et al., 2020).

5.4. Conditionnement et conservation

La conservation du safran est mieux faite a ’obscurité dans des réceptions en verre
hermétiquement fermés avec une atmosphére modifiée, pour éviter toute éventuelle
contamination ou oxydation des composés du safran. Puis ils sont conditionnés a des basses

températures (5-10°C) pour maintenir la bonne qualité plus longtemps (Gresta et al., 2008).

La figure 03 montre les étapes de la récolte du safran (cueillette, émondage, séchage et

conditionnement).

Figure 03 : Etapes de la récolte du safran (cueillette, émondage, séchage et conditionnement).
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6. Production et commercialisation du safran
6.1. Production mondiale

La plus grande part de la production mondiale provient d’une large ceinture qui s’étend de
la mer Méditerranée au Cachemire occidentale (Palomares, 2015). Entre 2012 et 2016, les plus
grands pays producteurs de safran sont I'Iran, la Gréce, 1’Espagne, la Turquie, 1’Inde et le Maroc
(Mortazavi et al., 2012), avec 111 000 ha de fermes de safran et environ 404 tonnes de
production en 2018, I'lran et plus exactement sur les provinces de Khorasan est la principale

source d’approvisionnement de safran au monde (Koocheki et al., 2020).

Selon Negbi, I'Inde et le Cachemire venant avec un rendement de 30 a 40 t/an, suivi par le
Maroc et I’Italie par 2 a 3 t/an et 100 kg/an respectivement, puis arrivent quelques petites
productions francaises et suisses, avec le safran du Gatinais et du Quercy avec un rendement de
6 kg/an et du Mund avec 1,5 a 3 kg/an (Negbi et al., 1999). Récemment 1’ Algérie a lancé la
production du safran dans 25 Wilayas.

6.2. Commercialisation
Le safran est une épice rare et chere, un gramme de safran coute 30 a 40 € ou bien 30 000

€ pour le kilo (Bergoin, 2005). Le prix ¢levé du safran s’explique par la difficulté de sa récolte
et I’obtention du safran sec (150 000 a 200 000 fleurs/Kg) (Acar et al., 2011).

L'Iran est le principal producteur de safran, bien que plus de 90% (Maghsoodi et al., 2012 ;
Moratalla-Lo6pez et al., 2019) du safran mondial y produit, une part importante de la valeur
ajoutée du safran appartient a d'autres pays en raison du secteur de transformation peu
développé de I'lran (Koocheki et al., 2020). L’Iran et I'Espagne ont occupé la premiére et la
deuxieme position respectivement dans I'exportation de safran. La Gréce occupe la troisieme

position, dans la majorité des années (Koocheki et al., 2020).

L’ Arabie saoudite, les Emirats du Golfe et les Etats Unis sont les plus grands importateurs

du safran (Negbi et al., 1999).

La figure 04 représente les principales nations productrices de safran.
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Reégions productrices: l maieuresn mineures

Pays producteurs: Imajeurs 0 mineurs
Centres commerciaux: [] actuels || historiques

Figure 04 : Principales nations productrices de safran (Palomares, 2015).

7. Domaines d’application du safran
7.1. Peinture et textile

La couleur jaune d’or du safran est utilisée dans la peinture (Mousavi et al., 2011), la

teinture des textiles (José et al., 2005), et I’agroalimentaire (Begoin, 2015).

De tout temps, le colorant naturel est utilisé dans de nombreuses applications telles que
Iindustrie de textile (Kamel et al., 2009) et des moquettes. La teinture des fibres de laine
( Besker et Negbi, 1983 ; Winterhalter et Straubinger, 2000 ; Yasmin et Nahvi, 2012), la soie,
le coton (Besker et Negbi, 1983; José et al., 2005 ; Kamel et al., 2009 ; Yasmin et Nahvi, 2012),
les chapeaux et les costumes traditionnels de femmes (Negbi et al., 1999 ; Bergoin, 2015), les
robes hindoues, le chale Pashmina (Bathaie et al., 2014) ainsi la robe de mariée (Besker et
Negbi, 1983) et les moines bouddhistes (Begoin, 2015).

7.2. Cote cuisine

Le safran a été utilisé a la fois comme épice et comme agent colorant (Selim et al.,
2000 ; Saito, 2004 ; Amin et al., 2014 ; Hosseinzadeh et al., 2014 ; Karasu et al., 2019) a des
fins culinaires depuis les temps anciens (Tavakkol-Afshari et al., 2008 ; Srivastava et al., 2010 ;
Bathaie et al., 2014 ; Mzabri et al., 2019).

Il est utilisé en nourriture (Tsimidou, 1997; Sanchez et al., 2011; Hosseinzadeh et al.,
2014; Moratalla-Lépez et al., 2019) dans la préparation des plats, en Iran (chelow kabab), en
Inde (biryanis), en Espagne (la Paella), en Italie (Risotto), en France (bouillabaisse), au Maroc
(les koftas) ; ainsi dans les boissons ; les infusions et les thés (Mzabri et al, 2019) comme au
Cachemire appelé Kehwa (Koocheki et al., 2020) ; les desserts et méme dans la decoration des

aliments (Gregory et al., 2005 ; Srivastava et al., 2010).
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7.3. En industries

Le safran est largement utilisé dans différentes industries (Sanchez et al., 2011 ;
Moratalla-Lopez et al., 2019 ; Karasu et al., 2019) telles que les confiseries, les industries de
boissons alcoolisées, coloration des saucisses, les margarineries (production des oléo-
margarines), les industries laitieres comme le beurre, le fromage et la creme glacée comme

colorant et améliorant de saveur (Koocheki et al., 2020).

Depuis I’antiquité une large gamme d’aliments a été améliorée afin de perfectionner

I’appétence, y compris la créme ou le fromage, poulet et viande, riz, gateaux, mayonnaise

(Besker et Negbi, 1983).

7.4. Cosmétologie

Le safran est un ingrédient essentiel des produits cosmétiques aujourd’hui et dans les
préparations de beauté anciennes et comme maquillage pour le visage (Moratalla-Lbpez et al.,
2019 ; Mzabri et al., 2019).

Gréace a son pouvoir antioxydant et son effet anti-vieillissement, le safran a également
été utilisé a des fins cosmétiques (Bathaie et al., 2014), sans oublier ses propriétés antisolaires
et hydratantes, qui contribuent dans la prévention du cancer de la peau (Khorasany et al., 2015).

Ainsi que dans les traditions iraniennes et grecques, le safran est utilisé pour
I’amélioration du teint, le traitement de 1’érysipéle, rafraichir la peau du visage, soigner I’acné
et les maladies de la peau, les plaies etc., en effet, cela peut rendre le corps plus jeune et plus
lumineux (Khorasany et al., 2015).

7.5. Histologie
Le safran assure une tache histologique, en tant que colorant pour le tissu conjonctif.
(Srivastava et al., 2010). Il est utilisé en combinaison avec I'nématoxyline et la phloxine pour

améliorer les méthodes de coloration histologique animale et humaine (Negbi et al., 1999).

7.6. Parfumerie

Le safran utilisé dans la préparation des parfums (Kamalipour et al., 2011 ; Mousavi et
al., 2011 ; Hosseinzadeh et al., 2014 Ahmad Shah et al., 2017) et essences en Moyen-Orient
(Saito et al., 2004), le safranal est le composé responsable de I’odeur adorable du safran
(Palomares, 2015).

L'utilisation du safran remonte & I'Egypte ancienne et 8 Rome, oul il a été utilisé comme

colorant dans le parfum (Tavakkol-Afsharien et al., 2008) ; en effet, le safran est parmi les

10



Chapitre | : Généralités du safran

premiéres plantes utilisées pour produire des parfums huileux et aqueux et des huiles

cosmétiques.

En Iran, le safran était reconnu comme une substance aromatique, il a été traité de
difféerentes maniéres pour aromatiser et décorer la peau et gardez-le frais (le brdler ainsi que

I’appliquer comme essences pour remplir les espaces de parfum) (Bathaie et al., 2014).

8. Effets thérapeutiques du safran

De nombreuses nations utilisent le safran pour soigner de nombreuses maladies depuis
des siecles et diverses activités pharmacologiques et médicinales (Abdullaev, 2002) du safran

et de ses constituants ont été largement étudiees.

Des nouvelles recherches approuvent que le safran et ses constituants aient plusieurs
effets thérapeutiques sur divers tissus et organes ; on compte le systéme cardio-vasculaire
(Mehrnia et al., 2016 ; Moratalla-L6pez et al., 2019 ), I’hypertension (Ghaffari et al., 2019)
athérosclérose, le systeme immunitaire, le systeme nerveux central (Milajerdi et al., 2015), le
systéme génétique... (Gregory et al., 2005), les yeux (la vision), le systeme respiratoire, la

fonction érectrice, le désordre de 1’utérus... (Mousavi et al., 2011).

Les propriétés thérapeutiques du safran peuvent étre dues aux importantes propriétés de
ses composants bioactifs ; antispasmodique, agent sédatif gingival et nerveux, anti-obésité et
aussi la fonction de détoxification d’alcool (Mecocci et al., 2014 ; Rahaiee et al., 2015), il a été
utilisé dans diverses cultures anciennes pour renforcement de la digestion, soulagement de la
toux (anti-toussif) (Poma et al., 2012), lissage des menstruations (Das et al., 2010 ; Khorasany
et al., 2015), relaxation des spasmes musculaires, apaisement de lI'anxiété, et amélioration de
I'hnumeur (Ahmad Shah et al., 2017).

8.1. Action sur le systéeme nerveux
L'administration orale de safran peut étre utile comme traitement des troubles
neurodégénératifs (Maccarone et al., 2008 ; Khorasani et al., 2008) accompagneés des troubles

de mémoire. (Milajerdi et al., 2019).

Deux constituants du safran, le safranal et la crocine, marquent une activité antidepressive
(Schmidt et al., 2007) chez la souris (Ahmad Shah et al., 2017). La crocine peut également étre
efficace contre les dommages neurodégénératifs causés par le stress oxydatif (Riazi et al.,
2016).

11
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8.2. Amélioration des troubles cognitifs du sujet agé

Traditionnellement, le safran a été utilisé pour améliorer les fonctions cognitives et atténuer
les autres fonctions associées a la maladie d'Alzheimer (Akhondzadeh et al., 2010 ; Mecocci et
al., 2014).

Les deux principaux ingrédients du safran, la crocine et la crocétine, améliorent la mémoire
(Abdullaev, 2006) et les compétences d'apprentissage (Mecocci et al., 2014) ainsi que cette
derniére peut interagir avec les systémes glutamatergique, cholinergique et dopaminergique

pour prévenir le parkinsonisme (Poma et al., 2012 ; Khorasany et al., 2015).

8.3. Amélioration des troubles de la vision liée a I'age

Le safran été utilisé dans le traitement des troubles oculaires (Heitmar et al., 2019) et
rétinals, des recherches indiquent que des analogues de crocine isolés du safran augmentaient
la circulation sanguine dans la rétine et la choroide ainsi que la récupération facilitée de la
fonction rétinienne et ainsi pour étre utilisé pour le traitement de la rétinopathie ischémique
et/ou la dégénérescence maculaire liée a I'age (Xuan et al., 1999 ; Abdullaev, 2006 ; Poma et
al., 2012). Le safran peut réduire plusieurs maladies oculaires telles que les cataractes (Besker
et Negbi, 1983 ; Javadi et al., 2012), la dégénérescence rétinienne, la mort des cellules photo-

réceptrices a médiation lumineuse.

8.4. Amélioration du dysfonctionnement sexuel masculin

Le safran a marqué un effet dans la médecine traditionnelle en tant qu’un stimulant
aphrodisiaque (Khazdair et al., 2015) pour une amélioration de la fonction sexuelle
(Modabbernia et al., 2012) chez I’homme et la femme (Khorasany et al., 2015) ; un agent
d’avortement (Ahmad Shah et al., 2017) et bien qu’une aide au cours de I’accouchement, un

diurétique et un purificateur des reins et de la vessie (Das et al., 2010).

8.5. Protection du systeme cardiovasculaire

11 a également été utilisé pour 1’abaissement de la tension artérielle (Khorasani et al., 2008),
et comme un agent cardiotonique (Tavakkol-Afsharien et al., 2008) et dans le traitement des
troubles respiratoires, comme il a une action d'agrégation antiplaquettaire importante (Poma et

al., 2012) et de la prévention I'athérosclérose (Rahaiee et al., 2015).

8.6. Amélioration du métabolisme glyco-lipidique
Il est connu pour ses effets anti-gastriques (Al-Mofleh et al., 2006 ; Tamaddonfarda et al.,
2019), anti-stomacal et anti-génotoxique (Poma et al., 2012), anti-lipidique (Mashmoul et al.,

2013 ; Ghaffari et al., 2019), par la neutralisation de lI'acide gastrique, le nettoyage de I'estomac,

12
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I’augmentation de la digestion des aliments, le renfort du foie et de 1'estomac (Moratalla-Lopez

et al., 2019) et la diminution de I'appétit (Khorasany et al., 2015).

8.7. Propriétés anti-oxydantes et anti-inflammatoires

En plus, le safran est un agent anticancéreux (Tavakkol-Afsharien et al., 2008 ; Maccarone
et al., 2008) et anti-tumoral (Rahmani et al., 2017 ; Veisi et al., 2019). Un chélateur de métaux
lourds (Moshiri et al., 2014). Antioxydant (Purushothuman, 2015 ; Riazi et al., 2016), anti-
inflammatoire (Boskabady et al., 2016 ; Rahmani et al., 2017 ; Tamaddonfarda et al., 2019),
antitoxique (Mashmoul et al., 2013 ; Bathaie et al., 2014), antibiotique (Koocheki et al., 2019),
antimicrobien, hépato-protecteur (Javadi et al., 2012 ; Rahmani et al., 2017) et une activité
antidiabétique (Al-Mofleh et al., 2006 ; Dehghan et al., 2016), et un immuno-modulateur
(Boskabady et al., 2014).

La stigmatisation de safran et les extraits de pétales ont montré des effets antinociceptif
(Hosseinzadeh et al., 2002 ; Abdullaev, 2006), cytotoxiques et antimutagenes (Bharate et al.,
2018), ainsi une activité antidiabétique (Al-Mofleh et al., 2006 ; Dehghan et al., 2016).
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Chapitre Il : Composition du safran
9. 1. Composition chimique du safran

Cette épice est trés riche, car son analyse a révélé plus de 150 composés volatils, et
d’autres non volatiles. On trouve 63% sont des glucides y compris des pentoses, xylulose, et
des traces de rhamnose ainsi que la picrocrocine qui est un glycoside avec une fraction sucrée
responsable du golt amer de safran, ce dernier peut se transformer en safranal aprés séchage et
sert d’huile essentielle. Elle est composée aussi de pigments responsables de sa coloration
principalement la crocine et ses cing types (crocine l1a 5) et la crocetine qui sont des

caroténoides y compris la 3-caroténe, le lycopene et la zéaxanthine (Ahmad Dar et al., 2017).

Le safran est composé aussi de 5% de gras qui sont des fractions stéroliques, 12% de
protéine et 5% de minéraux (Cl ; Mg ; Fe ; Ca...), et de vitamine (riboflavine et thiamine), ainsi
qu’une quantité minime d’eau, cependant les proportions de ces constituants peuvent varier en

raison des conditions de croissance et du pays d’origine (Melnyk et al., 2010).

10. 2
. Principaux composants du safran

Plusieurs études ont eté réalisées afin de déterminer la composition du safran, selon les

derniéres décennies, il est constitué de caroténoides et flavonoides.

2.1. Caroténoides
Ce sont les composants majeurs caractéristiques du safran, c’est des métabolites
secondaires qui constituent un large groupe de pigments naturels présents dans les plantes y

compris le safran, ils sont responsables de la couleur jaune, orange et rouge.

Ce sont des tétra-terpenoides Cao qui possedent de doubles liaisons conjuguais dans leurs
structures, ils comprennent le lycopéne, la R-carotene et la zéaxanthine ainsi que la crocétine
qui est un apocaroténoides Czo formé par I'élimination des fragments du squelette carboné

(généralement par clivage oxydatif) d'un caroténoide Cao (Siracusa et al., 2011).

Les caroténoides possedent la propriété d’agent préventif contre plusieurs maladies du
cancer (prostate et sein), également d’antioxydants qui procure ainsi la protection contre
certaines maladies dégénératives (dégénérescence maculaire de 1'ceil), sont aussi source de

vitamine A (Fernandez et al., 2004).
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2.2. Flavonoides
Les flavonoides appartiennent au groupe de polyphénols, le principal composant de ces
flavonoides est I’acide gallique (Karimi et al., 2010).

Ce composé phénolique présent principalement dans les pétales du safran a montré un
pouvoir antioxydant élevé, ce qui valorise les pétales de cette plante comme source

d’antioxydants naturels (Hossein Goli, 2012).

Les flavonoides du safran sont nommeés aussi flavonols, ou kaempférols, ils ont tous le
méme squelette de base a quinze atomes de carbones de configuration Cs-C3-Cs de type
phényl-2-benzopyrane.

11. 3

. Substances bioactives caractéristiques au safran

Les stigmates du safran contiennent 3 composantes clés, la crocine responsable de la
couleur caractéristique du safran (c’est des caroténoides hydrosolubles), la picrocrocine
responsable du gout amer et la safranal qui est un ardme typique du safran (c’est une huile

essentielle) (Mashmoul et al., 2013).

La biosynthése des substances bioactives du safran sont présentés dans la figure 05.
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B, p-carotene-3,3'diol (Zeaxanthin)

i . \
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0
Crocetin (CyHx0.)

@ Picrocrocim (C;4,0-)

= Ay A g oy
Crocin (C4H40x)
Safranal (C:H1:0)

Figure 05 : Biosynthese de la crocétine, la crocine, la picrocrocine et du safranal a partir du
clivage oxydatif de la zéaxanthine (Begoin, 2005).
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3.1. Crocétine
La crocétine est une molécule liposoluble de formule chimique brute (C2o0 H24 O4) et un
nom [UPAC (International Union of Pure and Applied Chemistry) : Acide
(2E,4E,6E,8E,10E,12E,14E)-2,6,11,15-Tetraméthyl-2,4,6,8,10,12,14
hexadecaheptaenedioique (Palomares, 2015). La figure 06 représente la structure chimique

de la crocétine.

C’est un polyeéne de diacide carboxylique conjugué hydrophobe, et donc liposoluble

(Tsimidou et Tsatsaroni, 1993).

Ce sont des métabolites secondaires bio-synthétisés par deux voies : la dégradation
oxydative de la zéaxanthine, et la dimérisation de deux composes en Ciodesgéranyl-
pyrophosphates (GPP), suivie de réactions de déshydrogénation et d’oxydation. Cependant,
pour la deuxi¢me voie, I’absence de précurseurs de la crocétine de type hydrocarbures en

Caodans le safran écarte la biosynthése de la crocétine (Begoin, 2005).

Figure 06 : Structure chimique de la Crocétine (Talbi et Medjbar, 2017).

3.2. Crocines

3.2.1. Définition

La crocine est le principal colorant du Crocus sativus, appelé aussi a-Crocine connus aussi sous
le nom IUPAC [8,8-diapocarotene-8,8'-dioic acid bis (6-O-R-D-glucopyranosyl-
Dglucopyranosylester)], sa formule brute est (CasHg2024) (Palomares, 2015).

C’est un diester formé a partir du disaccharide gentobiose et I’acide dicarboxylique (la
crocétine), via une réaction d’estérification des sucres de types glucosyle, gentiobiosyle, 3--D
glucosyle, néapolitanosyle (Begoin, 2005). Elles constituent le majeur composant actif du
safran et I’unique caroténoide hydrosoluble dans la nature (Christodoulou et al., 2015), en
raison de sa solubilité dans 1’eau, elle est trés utilisée en alimentaire et en pharmaceutique

comme colorant, voir d’autres applications (Alonso et al., 1990).
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3.2.2. Propriétés des crocines

> Les crocines sont polaires, solubles dans 1’eau seule, dans le mélange eau/éthanol ;
et aussi dans le mélange eau/méthanol (Alonso et al., 2000).

> Les crocines ont une activité optimale a 40°C, sont naturellement présentes sous
forme trans (la configuration la plus stable), mais un léger chauffage entraine une

isomerisation vers la configuration cis, moins colorée (Begoin, 2005).
> Les crocines sont sensibles a la lumiére et absorbent a 440 nm (Gregory et al., 2005).

> Les crocines ont une activité anti-oxydante (Christodoulou et al., 2015), et sensible
aux pH bas (Bathaie et al., 2014).

> Les crocines se dégradent dans des humidités élevees (Atyane et al., 2017 ; Chaouqi
etal., 2018).

» Les crocines ont une stabilité vis-a-vis les antioxydants et les conservateurs (Begoin,
2005).

3.2.3. Biosyntheése des crocines

La crocine se forme sous ’action de I’enzyme « glucosyl-transférase » sur la fonction

carboxylique de la crocétine et un groupement hydroxyle du sucre pour former la liaison ester.

A Dorigine, le safran contient une molécule appelée « la zéaxanthine » qui est 1’origine
de la synthése d’une molécule de la crocétine et deux molécules de picrocrocine ; qui se forme

par le clivage des doubles liaisons de cycle de zéaxanthine (Begoin, 2005).
3.2.4. Dégradation des crocines

La dégradation des métabolites secondaires, lors du stockage du safran, reste complexe
et peu connu notamment la dégradation des crocines ; plusieurs facteurs jouent un réle dans

leur dégradation ;

La température élevée ou douce (30°C ou 60°C) et le temps de séchage tres long ou
rapide (25-53h ou 2-4h) provoque la biodégradation thermique de la crocine par la rupture de

la liaison glycosidique au sein de cette molécule ;

Pour des températures supérieures ou égales a 25°C et des humidités relatives
supérieures ou égales a 23 %, sachant que I’humidité des stigmates est de 4-10%, la crocine
s’auto-oxyde dans le temps ce qui s’explique par la fonction protectrice des caroténoides au

sein des cellules et qui s’accélére par la lumiére. La solubilité de la crocine dans 1’eau favorise
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son contact avec 1I’oxygene. La crocine s’hydrolyserait en crocétine (incolore) au sein des

stigmates ; ainsi qu’une humidité relative (aw) entre [0,43 < aw < 0,53] dégrade la crocine ;

La lumiére induit une isomérisation de la crocine de la forme trans vers la configuration
cis ; ce qui est dd a la structure polyénique des caroténoides, qui est sensible a des dégradations

thermiques et enzymatiques ;

Les pH bas et les milieux humides favorisent la dégradation de la crocine (Begoin,
2005).

3.3. Picrocrocine
La principale substance responsable du godt amer du safran est la picrocrocine, de
formule brute (C16H2607) et un nom IUPAC (4-(P-D-glucopyranosyloxy)- 2, 6,6-trimethyl-
1-cyclohexene-1-carboxaldehyde)(Alonso et al., 1990).

La Picrocrocine est le second composé le plus important en masse, représentant 1 a 13%

des matieres séches du safran, elle est découverte par Kajser (Christodoulou et al., 2015).

Il s’agit d’un mono-terpéne glycosylé (Alonso et al., 2000), inodore et incolore
(Benmostefa et Guellil, 2017) issu de la dégradation du caroténoide zéaxanthine et
précurseur d’un autre composé chimique important qui est le Safranal (Palomares, 2015)

via I’action de la « B-glucosidase » (Chaouqi et al., 2018).

La Picrocrocine est soluble dans les solvants polaires ; et insoluble dans les solvants

apolaires. Elle est plus soluble dans 1’eau que dans une solution alcoolique (eau/alcool)

(Alonso et al., 2000).

La structure chimique de la picrocrocine est représentée dans la figure 07.
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Figure 07 : Structure chimique de la picrocrocine (Palomares, 2015).
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3.4. Safranal
Le safran contient 0,4 a 1,3 % d’huile essentielle, c’est un aldéhyde aromatique est le
compose majoritaire de la fraction volatile du safran, il représente 82,82 % de cette fraction
(Palomares, 2015).

Le safranal de formule brute (Ci0H140) et du nom IUPAC (2, 6,6-trimethyl-1,3-
cyclohexadiene-1-carboxaldheyde) qui est a son tour le composé responsable de 1’aréme du
safran (Christodoulou et al., 2015). Dans les conditions normales, le safranal est généré par
voie chimique, hydrolyse, ou enzymatique, grace a la [B-glucosidase, a partir d’un
intermédiaire 4-hydroxy-2,6,6-trimethyl-1-cyclohexen-1-carboxaldehyde (HTCC)
(Sanchez et al., 2011).

Par contre, avec des traitements de chaleur élevés ou dans des milieux acides ou

basiques il se forme directement par déshydratation de la picrocrocine.

Dans les stigmates frais du safran, le safranal est présent en état de traces ou totalement
absent. Sa concentration dépend des conditions de séchage et de stockage de safran (Begoin,
2005).

Le safranal a une propriété d’insolubilité dans 1’eau (Gregory et al., 2005), sa structure

chimique est représentée dans la figure 08.

H;C CH;Q
H

Figure 08 : Structure chimique du safranal
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1. Matériel et méthodes
1.1. Matiére végétale
Les fleurs de Crocus sativus sont récoltées en mois d’octobre 2018 a la ferme de

recherche de la commune d’Iben Badis ; distante de 40 km du chef-lieu de la willaya de

Constantine.

Les stigmates du safran sont récupérés de la fleur manuellement ; par la suite séchés a
I’air libre pendant une dizaine de jours pour avoir du safran sec. Quinze grammes de ce dernier
sont transportés au laboratoire de Biochimie Alimentaire ou sont broyés a I’aide d’un mortier
et pilon puis le broyat est passé a travers un tamis de mailles de diametre de 0,25 mm. La poudre

obtenue est mise dans un flacon opaque en inox fermé hermétiquement puis conservée au

congélateur (figure 09).

Figure 09 : Echantillon du safran : (a) flacon de conservation, (b) stigmates et (c) poudre du

safran.

% Préparation de D’extrait
L’extraction par macération est utilisée pour la préparation de 1’extrait du safran, la
poudre de safran est mise dans un petit bécher avec un solvant (eau ou tampon), a ’aide d’une
plaque d’agitation magnétique 1’agitation est faite avec une vitesse de 400 rpm (rotation par

minute) pendant une durée de 20 minutes selon les normes 1SO 3632-2 : 2010.

Pour vérifier la qualité du safran analysé, I’extinction spécifique de I’extrait du safran

Dx200

est calculée selon la formule suivante : E1%, (Amax) = 00— W)

Ou E{%, est Iextinction spécifique, D est 1'absorbance a A max, m est la masse de
I'échantillon du safran (g), Wmv est la fraction massique de I'humidité et de la teneur en matiéres

volatiles de I'échantillon, qui est de 8%, 200 est le facteur de dilution.
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« Préparation des tampons et des conservateurs

Le tampon phosphate a pH 7 est d’une molarité de 0,2M est préparé par la dissolution de 1’acide
sodium phosphate monobasique (H2NaO4P) et de la base conjuguée di-sodium hydrogéne

phosphate.

Les conservateurs sont préparés dans le tampon phosphate, le pH-metre est utilisé pour
I’ajustement des différents pH acides et basiques.

1.2. Etude de ’effet de stockage avec différents conservateurs et températures sur la
crocine

La procédure consiste a mélanger 1,5ml d’extrait du safran avec 1,5ml de conservateurs
(12 mg/ml du tampon), de tampons et une préparation avec H.O comme témoin : acide citrique,
acide ascorbique, EDTA, tampon phosphate a pH neutre (7), tampon a pH acide (pH 2 et 5),
tampon a pH basique (8), ainsi que ’eau distillée. La préparation est faite pour différentes
températures : température de réfrigération (5°C), température ambiante (20°C), et une
température élevée (35°C).

Les différentes préparations sont conservées aux températures indiquées (5, 20 et 35°C)
et mesurées a des tempes variables (0, 6, 8,9, 12, 16,23, 33 jours). La teneur en crocine est
suivie par la mesure de 1’absorbance a 440nm et les résultats sont exprimés en pourcentage de

réduction relativement a la préparation initiale.

Le suivi de la cinétique de dégradation de la crocine est exprimé en pourcentages :

|Abs|

Taux de dégradation(%) = |Abs;o| — |Ab—s|
t0

Absi : Absorbance initiale de la crocine ; Abs;: Absorbance de la crocine a I’instant t
1.3. Optimisation du mélange de conservateurs
Cette optimisation est réalisée apres avoir choisi trois conservateurs ayant les meilleures

aptitudes de conservation de la crocine (acide ascorbique, acide citrique et EDTA). A cette fin,
un plan de mélange en réseau est choisi.

L’extrait du safran est préparé par la mise de la poudre de safran avec un tampon puis agiter
pendant 20 min. La procédure consiste a mélanger 1’extrait (1,5ml) avec les conservateurs a
différentes proportions de facon & avoir un volume final de 3ml. Les différentes combinaisons
de conservateurs sont indiquees dans le tableau Il. Les différentes préparations sont stockees a
la température de 20°C durant (0, 1, 7, 11, 19 et 28 jours). La teneur en crocine est suivie par
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la mesure de 1’absorbance a 440 nm et la demi-vie de la crocine est déterminé en utilisant le

tracé linéaire de second ordre (1/ [crocine]=kt + 1/ [crocine] o).
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Tableau Il : proportions de conservateurs d’un plan de mélange en réseaux

N° [ Acide ascorbique EDTA Acide citrique Extrait
1 0 0 15 15
2 0 0,5 1 15
3 0 1 0,5 15
4 1 0,5 0 15
5 0,5 1 0 15
6 0 15 0 15
7 0,5 0 1 1,5
8 1 0 0,5 15
9 1,5 0 0 15
10 0,5 0,5 0,5 15
11 0 0 0 15

1.4. Traitement statistique

Une analyse descriptive des résultats est réalisée a l'aide du logiciel Microsoft Office

Excel 2013, afin de déterminer les moyennes, les écarts types des trois répétitions ainsi que les

graphiques des cinétiques de dégradation et leurs équations. Une analyse de la variance
(MANOVA, test LSD : Least Significant Difference) est appliquée a l'aide de logiciel

STATISTICA 5.5 pour mettre en évidence les différences significatives entre les différentes

préparations en fonction de la température, du milieu de conservation et la durée de stockage.

Le degré de signification des données est pris a la probabilité p<0,05. Le logiciel JMP 10 est

utilisé pour la construction du plan de mélange ainsi que 1’analyse des résultats.
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2. Résultats et discussion
2.1. Détermination de la teneur de la crocine
ISO 3632 propose trois catégories I, 11 et 111 classées en fonction de plusieurs parametres
(Annexe 01) dont l'intensité de la couleur (exprimer en crocine), le golt (exprimer en

picrocrocine) et le pouvoir aromatique (exprimer en safranal).

Selon I’extinction spécifique calculée (262,5), le safran étudié¢ présente un pouvoir colorant
appartenant a la catégorie 1.
2.2. Etude de I’effet de stockage avec différents conservateurs et températures sur la
crocine

L’effet des conservateurs sur la cinétique de dégradation de la crocine au cours de la
conservation a la température de 5°C a pH 7 est montré dans la figure 10 (A). 1l est indiqué que
la teneur de la crocine diminue trés lentement avec 1’acide ascorbique, au bout de la période de
stockage (33jours), seulement 12% de la quantité du départ est dégradée. L utilisation de deux
conservateurs, 1’acide citrique et ’EDTA, manifeste une rapide diminution de la crocine
jusqu'au 16°™ jour avec respectivement une réduction de 65 et 70%. Par la suit, la dégradation
continue, mais d’'une mani¢re moins intense pour atteindre des valeurs d’environ de 20% en fin
de conservation. Le stockage de la crocine dans 1’eau distillée et en absence de conservateur
provoque une dégradation tres rapide de la crocine ou une perte de 80% a été enregistrée apres
9 jours de stockage, puis elle continue avec une diminution lente et tend vers la stabilité a 6%.
L’utilisation de conservateurs pour la préservation de la crocine a 5°C a permet de montrer un
effet positif avec une treés bonne protection avec 1’acide ascorbique et faible avec 1’acide citrique

et "EDTA.

La figurel10 (B) montre que la crocine se dégrade pour les quatre différents pH, mais de
manieres distinctes. En effet, la dégradation dans le pH 5 est moins intense suivie par les pH 7
et 8 et enfin le pH 2. L’allure des courbes de cinétique de dégradation peut étre scindée en deux
parties, une premiére qui se manifeste par une dégradation rapide de la crocine qui correspond
aux durées de 15j (pH 5), 12j (pH 7 et 8) et 6j (pH 2), suivie d’une partie avec une dégradation
faible. En fin de la période de la conservation, la teneur de la crocine restante dans les différents
pH est faible, elle varie entre 3,32% (pH 2) et 15% (pH 5). La crocine est sensible a la variation

du pH, a partir des résultats obtenus, le pH 5 est plus adéquat pour la conservation de la crocine.
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Les résultats de stockage a 5°C montrent que ’acide ascorbique est le conservateur le

plus efficace pour la conservation de la crocine, suivie successivement par I’EDTA, 1’acide

citrique, le pH 5, le pH 8 et le pH 7, I’'H20 et enfin le pH 2 (Annexe 02, figure A).

Crocine (%)

(A)

100 7

80

60

40

20

=+=H20 === Acide citrique 500
——Acide ascorbique —x—EDTA
;\_}

- ke

5°C

/
i

144
Xhad |

Temps (jours)

Figure 10 : Cinétique de dégradation de la crocine au cours de la conservation a la

température de 5°C (A) effet des conservateurs et (B) du pH.
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Effet des conservateurs sur la cinétique de dégradation de la crocine au cours de la
conservation a une température de 20°C a pH 7 comme la figure 11 (A) ’illustre. La teneur de
la crocine avec I’acide ascorbique diminue lentement voire a 85% au 9°™ jours. Puis elle
continue de diminue plus lentement jusqu’au 33°™ jours pour avoir une teneur de 80%, que
20% de diminution, une quantité importante pour un stockage de 33 jours. La crocine avec
’EDTA et I’acide citrique diminue rapidement jusqu’au 12™ jours voire une teneur de 40%
pour EDTA et de 30% pour I’acide citrique, elle ne cesse pas de diminue jusqu’au 33¢™ jours,
respectivement avec une teneur d’environ 15% et de 10%. Avec H2O une trés grande
dégradation voir que 15% de la crocine restante au 9°™ jours, elle continue de diminué jusqu’a
une stabilisation vers les derniers jours de stockage aux environs de 5%. De ce fait ’utilisation
des conservateurs (acide ascorbique, EDTA, acide citrique) permet de conserver la quantité de

la crocine dans 1’extrait de safran mieux que 1’eau distill¢.

La figure 11(B) montre que la quantité de la crocine diminue au cours de stockage pour
les quatre pH. On remarque que la diminution est lente pour le pH 5 que le pH 7que le pH 8
que le pH 2. Cette derniere est toujours caractérisée par une diminution rapide de la teneur de
la crocine comme dans la température de 5°C. Comme on peut voir pour le 6™ jours la teneur
de la crocine est de 60% pour le pH 5, et de 40% pour pH 7, et de 38% pour pH 8, et de 20%
pour le pH 2. Etau 95™ jours elle est respectivement de 40%, 22% ,20% et 12%. Et on remarque
une poursuite de diminution jusqu’aux 16 jours avec 20% pour pHS5 et aux environ de 7% pour
le pH7 et 8 et de 5% pour pH 2. Suivie d’une stabilisation pour le pH 7 et 2. En analysant cette
figure on peut dire que la conservation par le pH est mieux faite par le pH5 que le pH7 que le

pH8, et que le pH2 ne conserve pas la crocine.

Les résultats de la figure si dessous montrent que c’est 1’acide ascorbique qui conserve
le mieux la teneur de la crocine au cours de stockage a une température de 20 °C. Suivie par
EDTA et I’acide citrique qui conserve au moyen la quantité de la crocine puis le pH 5. Le pH
7 puis le pH 8 qui ne conserve pas trop la crocine comme le montre les faibles teneurs de la
crocine au fil de stockage. En fin I’H20 mieux que le pH 2 c’est une dégradation presque totale

de la quantité de la crocine (Annexe 02, figure C).
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Figure 11 : Cinétique de dégradation de la crocine au cours de la conservation a la

Température de 20°C (A) effet des conservateurs et (B) du pH.

26



Partie expérimentale

Effet des conservateurs sur la cinétique de dégradation de la crocine au cours de la
conservation a la température de 35°Ca pH 7 est montré par la figure 12 (A). La teneur de la
crocine diminue trés rapidement et graduellement en basses valeurs pour avoir au 9™ jours
43% avec ’acide ascorbique, et 25% avec ’EDTA, et 18% avec I’acide citrique et 16% avec
I’H20. Elle continue de diminuée avec une quantité de 22% la plus conserver avec I’acide
ascorbique par rapport aux autres conservateurs au 12°™ jours par la suite la teneur se stabilise
avec I’acide citrique a 5% jusqu’a la fin de stockage, 19% pour ’EDTA et 10% pour ’'H20. Au
de la de 12°™ jours on remarque que c’est ’EDTA qui conserve mieux que les autres
conservateurs avec des teneurs supeérieures a celle des autres qui finit par se stabiliser. La
diminution avec I’acide ascorbique s’achéve aux 16°™ jours ou elle est suivie d’une
stabilisation jusqu’aux 33°™ jours. Avec I’H»0O la teneur de la crocine est mieux conservé que
I’acide ascorbique et I’acide citrique qui favorisent sa dégradation. Au de la de 16°™ une
certaine stabilisation suivie d’une légere dégradation pour I’eau distillée. De ce fait on peut dire
que la teneur de la crocine n’est conservé pour une durée qui dépasse 16 jours avec une telle

température plus au moins qu’avec I’EDTA qui a conserver environs 7 % de la crocine, et que

c’est dans I’ H20 que la crocine est conservé mieux que 1’acide ascorbique et I’acide citrique.

Effet des pH sur la cinétique de dégradation de la crocine au cours de la conservation a
la température de 35°C, comme la figure 12(B) le montre. La teneur de la crocine diminue
rapidement pour les quatre pH pour avoir qu’au 6™ jours une quantité de 30% avec le pH 5 et
de 25% pour le pH 8, 20% pour le pH 7 et 15% pour le pH 2 avec ces valeurs on peut dire que
c’est le pH 5 qui conserve mieux la crocine au cours de stockage a une température de 35 °C,
mais avec une quantité minime. Et au 9™ jours elle est de 18% pour le pH 5, de 16% pour le
pH 8, de 10% pour le pH 7 et de 7% pour le pH 2. La dégradation continue pour le pH5
jusqu’aux derniers jours de stockage avec une faible quantité restante de 5%, et se stabilise pour
le pH 7 et 2 avec 2 % et 1% respectivement, mais pour le pH 8 y’a une certaine stabilisation
avec une petite dégradation vers la fin, la teneur est de 3% avec ce dernier. C’est des teneurs
tres faibles qu’on ne peut pas considérer pour une conservation par ces pH plus ou moins pour

le pH 5.

Les résultats de cette figure montrent que I’acide ascorbique ne conserve pas longtemps
la crocine pour un stockage a une température de 35°C et son activité conservatrice disparaisse
au fil de temps par contre avec I’EDTA la crocine est mieux conservée puis le pH 5 suivi du
pH 8 qui conserve avec des faibles valeurs, en fin I’H20. Et que le pH 7 et 2 et ’acide citrique

dégradent la crocine (Annexe 02, figure E)
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Figure 12: Cinétique de dégradation de la crocine au cours de la conservation a la
température de 35°C, (A) effet des conservateurs et (B) du pH.

Dans le but d’étudier, 1’aptitude de la conservation de la crocine dans les différents

milieux (présence de conservateurs, pH variables, eau) ainsi que I’efficacité des milieux utilisés,

la cinétique de dégradation est développée.

28



Partie expérimentale

La réaction de dégradation de la crocine est donnée comme suit :

La vitesse de réaction peut étre exprimée en fonction du produit ou du réactif.
L’équation de la vitesse de disparition de la crocine peut s’écrire comme ci-aprés. Etant donné
que la concentration de la crocine diminue au cours du temps, la dérivée est négative.

k
[Crocine] [Produit de dégradation]

Dont, V : vitesse de la réaction ; k : constante de vitesse ; o : ordre de réaction

d[Crocine]
V= = —Kk[Crocine]*
dt

L’ordre de la réaction pour un réactif est la valeur de 1’exposant a. Celui-ci n’est pas
forcément un nombre entier. Les ordres de réaction ne sont pas nécessairement les coefficients
steechiométriques de I'équation de réaction, ils ne peuvent étre déterminés que de fagon
expérimentale. Si la vitesse ne dépend pas de la concentration de 1’un des réactifs, elle est dite
d’ordre zéro par rapport a ce dernier (0=0). Dans ce cas, V=—k [Crocine] ° ou V =—k. Si la
vitesse de la réaction est proportionnelle a la concentration du réactif, la réaction est d’ordre
un : V=—k [Crocine] . Dans le cas ot a=2, I’ordre de réaction est deux. V=—k [Crocine] 2.
L’ordre de la vitesse de la cinétique de dégradation de la crocine est déterminé a partir des
résultats obtenus suivant les différents parametres indiqués au tableau III. L’analyse des trois
types de lois a montré que la dégradation de la crocine suit 1’ordre 2 du fait que les coefficients
de détermination des droits de I’inverse de la concentration en fonction du temps sont les plus

élevés.

Tableau I11. Différents parameétres de vitesse de réaction pour les ordres 0, 1 et 2.

Ordre| Loi de vitesse Loiincieég}/:éisse Graplai;lol:teed’“ne k Demi-vie
0 (d[C]/dt) =k [Cl=—kt + [C]o [C] fonctiondet | —pente [Clo/2k
1 (d[C]/dt) = K[C] Ln([C]¢¥[C]o) =—kt |Ln[C] fonctiondet| - pente 0,693/k
2 (d[C]/dt) =K[C]? |(1/[C]:) =—kt + 1//[Clo| 1/[C] fonctionde t|  pente 1// k[C
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Apres la détermination de I’ordre de réaction de dégradation de la crocine, les différentes
courbes de I’effet du temps sur les pourcentages de la crocine en présence des différents
conservateurs ou a des pH variables sont linéarisées et les différents paramétres sont regroupés

dans les tableaux 1V, V et VI.

Les équations linéaires, les coefficients de détermination ainsi que les demi-vies des
cinétiques de dégradation de la crocine sous ’effet des différents conservateurs au cours de
stockage a 5, 20 et 35°C sont regroupés dans les tableaux IV, V et VI et a partir des coefficients
de détermination (R?) trés élevés qui varient entre 0,929 et 0,990 ; 0,828 et 0,984 ; 0,933 et
0,990, respectivement, les cinétiques de dégradation de la crocine répondent fortement a la

vitesse de réaction d’ordre 2.

A partir des équations de régressions linéarisées, le temps de demi-vie est calculé. Ce
parameétre représente le temps nécessaire & la dégradation de 50% de la crocine et refléte
directement 1’efficacité des différents milieux (conservateurs et pH) utilisés pour la

conservation de la crocine.

A
partir des résultats des demi-vies, 1’acide ascorbique s’avére le plus efficace pour la
conservation de la crocine a 5°C, qui manifeste un temps de dégradation de la moitié de la
crocine de 266,34 j, suivi successivement par ’EDTA (11,24 j), I’acide citrique (9,43 j), les
milieux a pH en ordre 5, 8 et 7, I’eau (H20) avec 2,65 j, et enfin le milieu a pH 2 (2,52 j).

Tableau IV : Equations linéarisées des cinétiques de dégradation a 5°C de la crocine, les

coefficients de détermination et les temps des demi-vies (t12) des conservateurs

Conservateur | Equation de régression linéaire R? ti2 (Jours) | tiz (heures)
H20 y = 0,00445t + 0,00824 0,972 2,65 63,49
Acide citrique y =0,00133t + 0,00749 0,982 9,43 226,27
Acide ascorbique y = 0,00004t + 0,0102 0,929 266,34 6392,16
EDTA y =0,00111t + 0,00752 0,978 11,24 269,70
pH 8 y =0,00409t + 0,00179 0,943 4,45 106,73
pH 7 y = 0,0036t + 0,0093 0,935 2,98 71,42
pH 5 y =0,00171t + 0,00511 0,965 8,72 209,18
pH 2 y = 0,00887t + -0,0024 0,990 2,52 60,58
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y : 1/Crocine (%), t : Temps (jours)

A partir des paramétres de cinétique de dégradation de la crocine & 20°C, regroupés dans
le tableau V, I’acide ascorbique manifeste le temps demi-vie (t12) le plus éleve (142 jours)
comparativement aux autres conservateurs et pH. L’utilisation de ’EDTA et I’acide citrique
ont des aptitudes de conservation rapprochées de 8,66 et 7,12 j, respectivement. Le pH influence
fortement la stabilité de la crocine. En effet, la conservation a pH 5 manifeste une stabilité la
plus élevée de la crocine comparativement aux autres pH, suivit par le pH 8, puis 7. Ce dernier
indique une aptitude de conservation semblable a celle de I’ecau du fait du rapprochement de
leurs pH. Cependant, le pH 2 indique un temps de demi-vie le plus bas. Il est également noté
que I’augmentation de la température de 5 a 20°C a provoqué une accélération de la dégradation

de la crocine avec des pourcentages allant de 23 a 26%.

Tableau V : Equations linéarisées des cinétiques de dégradation a 20°C de la crocine, les
coefficients de détermination et les temps des demi-vies (t12) des conservateurs

Conservateur | Equation de régression linéaire R? tuz (jours) | tuz (heures)
H20 y =0,00491t + 0,01016 0,984 2,01 48,15
Acide citrique y = 0,00237t + 0,00313 0,977 7,12 170,83
Acide ascorbique y = 0,00007t + 0,01057 0,828 141,97 3407,29
EDTA y =0,00173t + 0,005 0,975 8,66 207,82
pH 8 y = 0,0064t — 0,00086 0,978 3,26 78,20
pH 7 y = 0,00415t + 0,01072 0,909 2,23 53,62
pH 5 y = 0,00225t + 0,00709 0,967 5,74 137,77
pH 2 y =0,00856t + 0,01184 0,958 0,95 22,88

y : 1/Crocine (%), t : Temps (jours)

La conservation de la crocine a 35°C marque une baisse tres considérable des temps de
demi-vies (Tableau VI). L’acide ascorbique reste toujours le meilleur conservateur (6,01 j),
suivi par ’EDTA (4,25 j) puis I’acide citrique (3,44 j). La conservation de la crocine dans les

différents pH (2, 5, 7, 8) et I"eau distillée indique des ty» trés faibles (0,72-2,22 j).
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Tableau VI : Equations linéarisées des cinétiques de dégradation a 35°C de la crocine, les

coefficients de détermination et les temps des demi-vies (t12) des conservateurs

Conservateur | Equation de régression linéaire R? tuz (jours) | tiez (heures)
H20 y = 0,00629t + 0,00907 0,978 1,74 41,69
Acide citrique y = 0,01428t — 0,02906 0,933 3,44 82,46
Acide ascorbique y = 0,00868t — 0,03215 0,939 6,01 144,15
EDTA y = 0,00409t + 0,00264 0,990 4,25 101,95
pH 8 y = 0,00725t + 0,00389 0,987 2,22 53,30
pH 7 y =0,0148t - 0,00127 0,963 1,44 34,50
pH 5 y = 0,00446t + 0,01066 0,984 2,10 50,29
pH 2 y =0,02188t + 0,00421 0,947 0,72 17,32

y : 1/Crocine (%), t : Temps (jours)

D’apreés les trois tableaux tableau IV, V et VI, les temps de demi-vies des conservateurs
sont influencés par la température ; ’augmentation de la température induit une diminution des
temps de demi-vies. L’utilisation de la température de 35°C se traduit par ’augmentation de
I’incidence sur la conservation de la crocine qui se manifeste par une réduction des ti/2de 46 et

63% comparativement aux températures de 20 et 5°C, respectivement.

Les influences de la présence des conservateurs ou I’utilisation des différents milieux a
pH variable sur le stockage de la crocine aux variables températures (5, 20, 35°C)
comparativement au témoin (H20) sont regroupés dans le tableau VII. L’utilisation des trois
conservateurs (acide citrique, acide ascorbique et EDTA) manifeste un impact positif trés
hautement significatif sur la conservation de la crocine, et cela quelle que soit la température
de conservation. L’utilisation des pH 5, 7 et 8 a 5 et 20°C améliore ¢galement la conservation
de la crocine de maniére trés hautement significative. Cependant, 1’utilisation du pH 2 a trois
températures, ainsi que le pH 7 a 35°C influence négativement (p<0,0001) la conservation de

la crocine.
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Tableau VII : Effets des conservateurs sur la cinétique de dégradation de la crocine au cours

de la conservation

Température
Conservateur >°C 20°C 35°C
Acide citrique +++ +++ +++
Acide ascorbique +++ +++ +++
EDTA +++ +++ +++
pH 8 +++ +++ ++
pH 7 +++ +++ -
pH 5 +++ +++ ++
pH 2 —-——= - == - ==

“+++ > : Effet positif significatif a p<0,001 ; « ++ > : Effet positif significatif a p<0,01; “——-—
> . Effet négatif significatif a p<0,0001.

2.3. Optimisation du mélange de conservateurs

L’effet du mélange de conservateurs sur la cinétique de dégradation de la crocine au
cours du stockage a 20°C a pH 7 est présenté dans la figure 13. Les courbes des cinétiques
peuvent étre scindées en trois groupes. Le premier groupe se manifeste par une dégradation
lente de la crocine constatée pour les quatre différents mélanges formés par 1’acide ascorbique
et acide citrique sans la présence de ’EDTA. Cette premiére catégorie de courbes indique une
meilleure conservation de la crocine durant la période de stockage qui varie de 70 a 81%. Le
deuxieme groupe est présenté par la courbe obtenue par ’EDTA sans la présence des acides
ascorbique et citrique, qui se manifeste par une conservation intermédiaire de la crocine
(environ une tierce). Le troisieme groupe rassemble les mélanges avec la présence de 'TEDTA
et d’au moins un acide (ascorbique ou citrique) ainsi que le témoin (tampon & pH 7). Ce groupe
montre des cinétiques de dégradation accélérées durant les dix premiers jours avec une
réduction de la crocine variant de 77 a 90% suivis des plateaux indiquant I’épuisement des

milieux en crocine (Annexe 02, figure D).
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Figure 13 : Cinétique de dégradation de la crocine au cours de stockage en fonction des

mélanges de conservateurs (acide ascorbique « AA », acide citrique « Ac » et EDTA).

2.3.1. Etude de I’effet des mélanges de conservateurs sur la conservation de la crocine
Les équations linéarisées des cinétiques de dégradation de la crocine, et les coefficients
de determination ainsi que les temps des demi-vies (t12) expérimentaux et prédits du plan de
mélange sont regroupés dans le tableau V11I. A partir des coefficients de détermination (R?)
tres élevés qui varient entre 0,7599 et 0,9881, les cinétiques de dégradation de la crocine

répondent fortement a la vitesse de réaction d’ordre deux.

Le temps de demi-vie est calculé a partir des équations de régressions linéarisées d’ordre
deux. Ce parametre traduit directement I’efficacité des différents mélanges de conservateurs
utilisés pour la conservation de la crocine. Il est constaté que les valeurs expérimentales et
calculées sont proches et cela est soutenu par la courbe de régression tracée entre les deux types

de valeurs (Figure 14) qui montre un coefficient de détermination de 0,89.
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Tableau V111 : Equations linéarisées des cinétiques de dégradation de la crocine, les

coefficients de détermination et les temps des demi-vies (t12) expérimentaux et predits du

plan de mélange.

_ _ Equation de ti2 (heures)
N° AC|bd_e EDTA f[\c'lde Extrait 'Ir']ampr)]or; régression R2 .
ascorbique citrique phosphate linéaire Exp. | Prédit
y = 0,0001x +
1 0 0 15 15 0 0,01035 0,9351| 92,31 | 81,74
y = 0,00424x +
2 0 0,5 1 15 0 0.01571 0,9823 | 1,01 8,89
y = 0,00358x + i
3 0 1 0,5 15 0 0.00809 0,9586 | 3,33 10,83
y = 0,00759x +
4 1 0,5 0 15 0 0.00587 0,9830 | 1,86 11,03
y = 0,00435x + ]
5 0,5 1 0 15 0 0,01435 0,9881 | 1,30 13,97
y = 0,00075x +
6 0 15 0 15 0 0,00995 0,9828 | 13,43 | 22,60
y = 0,00013x +
7 0,5 0 1 15 0 0,01099 0,8244 | 69,92 | 92,89
y = 0,00008x +
8 1 0 0,5 15 0 0,01037 0,9288 | 127,37 | 98,17
y =0,0001x +
9 15 0 0 15 0 0,01093 0,7599 | 90,78 | 97,60
y = 0,00464x +
10 0,5 0,5 0,5 15 0 0,0145 0,9842 | 1,19 12,89
y = 0,00528% +
11 0 0 0 15 15 0.00058 0,9463 | 3,68 /
100 A
y=0,998x + 0,199 °
R?=0,893
80 -
\§ P
2 60 -
o
s 40 -
o
5 20 -
|—” O * T T T T
-20 ( 20 40 60 80 100
20 -

Crocine (%) prévus

Figure 14 : Graphique des valeurs observées en fonction des valeurs prévues du plan de
mélange des conservateurs appliqué pour le stockage de la crocine.
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2.3.2. Modéle global d’ajustement

Le tableau 1X résume I'analyse de la variance du modele du plan de mélange. Le rapport
de Fisher montre une valeur de 6,6832 correspondants & une probabilité 0,0448 ce qui indique
que le modele est statistiquement significatif.

Tableau IX. Analyse de la variance du modele du plan de mélange.

Source |Degrés de liberté[Somme des carrés| Carré des moyennes |Rapport F| Prob. > F

Modeéle 5 19534,167 3906,83 6,6832 | 0,0448*
Residus 4 2338,315 584,58
Total 9 21872,482

* indique une valeur significative.
2.3.3. Effets des mélanges de conservateurs

Les effets des trois conservateurs (acide ascorbique, acide citrique et EDTA) ainsi que
leurs interactions sur la réponse sont montrés dans le tableau X. Plus la différence entre la valeur
du coefficient (estimation) et I’erreur standard est grande, plus le facteur est jugé influent. Cela
peut se traduire par la comparaison du rapport de coefficient et de 1’erreur standard indiquée
par le « Rapport t ». La valeur de la probabilité renseigne sur la significativité du parametre,
elle est considérée statistiquement significative lors qu’elle est inférieure a 0,05. Le tableau
indique que I’acide ascorbique et I’acide citrique ont des effets trés significatifs sur la
conservation de la crocine. Cependant, ’EDTA et les termes d’interaction entre trois
conservateurs ont des valeurs de probabilité supérieures au seuil significatif 0,05, par

conséquent, ils I’exercent pas d’effets sur la conservation de la crocine.

Tableau X. Paramétre du modéle de plan de mélange des conservateurs.

Terme Estimation | Erreur standard | Rapportt | Prob.>|t|
Acide ascorbique 97,43 22,75 4,28 0,0128*
EDTA 23,09 22,75 1,01 0,3676
Acide citrique 81,91 22,75 3,6 0,0228*
Acide ascorbique x EDTA -277,37 100,73 -2,75 0,0512
Acide ascorbique x Acide citrique 27,07 100,73 0,27 0,8014
EDTA x Acide citrique -239,81 100,73 -2,38 0,0759

* indique une valeur significative (p<0,05).
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Les modeles mathématiques du plan de melange pour la conservation de la crocine
peuvent se présenter sous forme de polynéme du premier ordre. Le modele mathématique qui
donne le temps de demi-vie de la crocine en fonction du meélange de conservateurs en

considérant les termes d’influences significatives sont comme Suivis :

Z=97,43x1 + 81,91x2

Ou Z : demi-vie du taux de crocine (jours) ; X1 : part de I’acide ascorbique ; X2 : part de 1’acide
citrique.
2.3.4. Détermination expérimentale des conditions optimales de la conservation de la crocine

Le mélange requis afin de maximiser la conservation de la crocine est déterminé a 1’aide
du module de Profileur de prévision (logiciel de JMP) qui est estimée avec la combinaison de
I’acide ascorbique et 1’acide citrique a un rapport de volume de 1,185 /0,315 (ml/ml) ou 79

/21% (v/v) et qui est présenté dans le profileur d’isoréponse de la figure 15. Ce mélange permet

d’estimer un temps de demi-vie de la crocine de trois mois (90 jours).

Acide ascorbique

% 0.1
0.9 s
\W. 02 . ... M{élange optimal :
0.8 ‘:- 79% acide ascorbique
0.3 21%o acide citrique
0.7 %
0.6
0.5
0.4
0.3
0.2
0.9
0.1
EDTA 0.9 0.8 0.7 0.6 0.5

Acide citrique

Figure 15 : Triangle équilatéral du plan de mélange montrant la combinaison optimale
de conservateurs pour la conservation de la crocine.
Le tableau XI regroupe les proportions adéquates du mélange des conservateurs pour un

temps de demi-vie optimal.

Tableau XI. Mélange optimal de conservateurs pour le stockage de la crocine

Conservateur Melange optimal t12 optimal (jours)
Acide ascorbique 1,185 (0,79%)
EDTA 0 (0%) 89,66
Acide citrique 0,315 (0,21%)
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2.4. Discussion générale

L’effet de stockage de la crocine dans les conservateurs a différentes températures a
montré que I’incubation & 5°C conserve fortement le taux de la crocine en comparant a 20°C
qui a provoqué une légere réduction et une séveére diminution a 35°C. L’¢étude menée par
Sanchez et al., (2008) confirme que la dégradation de la crocine est plus marquée avec
I'augmentation de la température. Tsimidou et Tsatsaroni, (1993) ont réalisé une incubation des
extraits aqueux de safran a 4°C qui réduit la dégradation de taux de crocine plus de 3, 8 et 10

fois par rapport a sa dégradation a 25, 40 et 62°C, respectivement.

La dégradation des pigments de safran dépendant de la température, I’augmentation de
la température influence fortement la cinétique de dégradation, en outre, la vitesse de
dégradation est accélérée (Tsimidou et Biliaderis, 1997).

Le traitement thermique de la crocine provoque son isomérisation du frome trans a la
forme cis (Figure 16, favorise sa dégradation par oxydation (Tsimidou et Tsatsaroni, 1993) ou

son hydrolyse en crocétine (deviens incolore) au milieu aqueux (Alonso et al 1993) (Figure 17).

0,

all-rans
ORy

Figure 16 : Isomérisation de la configuration trans a la configuration cis.
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OH
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0
O-R1 et O-R2 sont des liaisons glucosidiques

Figure 17 : Hydrolyse de la crocine en crocétine (Bergoin, 2005).

L’acide ascorbique est sélectionné le meilleur conservateur pour le stockage de la
crocine a 5 et 20 °C, mais a 35°C il n’est plus, car il posseéde une structure fragile et une
configuration spécifique (Damanski et al, 1968), et subit une oxydation plus compléte au
contact de I’air, sa structure chimique s’altére profondément et perds son activité physiologique.

(Schwartz, 2016)

Selon nos résultats, la teneur de la crocine est dégradée plus de cing fois pour la variation
des pH (2, 5, 7 et 8) ou les faibles pH manifestent une intense dégradation dans les températures
étudiées (5, 20 et 35°C) (Tsimidou et Tsatsaroni, 1993 ; Karasu et al., 2019). Selon la littérature,
cette perte énorme est occasionnée par la facilit¢ d’hydrolyse des liaisons glucosidiques de la

crocine par des réactions alcalines et acides.

Selon I’expérience de plan de mélange, la combinaison de I’acide ascorbique en
dominance avec I’acide citrique montre une meilleure conservation grace a leur forte synergie.
L’¢étude réalisée par Orfanou et Tsimidou (1995) ont montré par contre une forte synergie
entre I’acide ascorbique et ’EDTA avec I’augmentation de pourcentage de rétention de couleur

des pigments de safran plus deux fois aprés 68 heures de stockage a 40 °C.
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Conclusion

Au terme de notre étude a propos de I’impact des conservateurs durant le stockage a
différentes températures sur la crocine, nous a permis de conclure que la conservation de la
crocine dépend du type de conservateur, la variation du pH ainsi la température de stockage.

La teneur de la crocine est influencée par la température, les températures basses
permettent de mieux conserver la qualité du safran et de la crocine. L’acide ascorbique était le
plus efficace pour la conservation de la crocine a 5 et 20°C avec des valeurs respectivement de
88 et 80%. Suivit par ’EDTA et I’acide citrique avec des valeurs moins de 20%. Par contre a
35°C I’acide ascorbique n’a conservé que 5%, et TEDTA marque une conservation un peu
meilleure ; I’acide ascorbique est tres influencé par la température, car il s’agit d’une vitamine
qui est sensible a la chaleur, la dégradation de la crocine peut s’expliquer par le changement de
configuration (trans — cis), par oxydation ou par hydrolyse en crocétine.

L’utilisation des pH bas affecte significativement la dégradation de la crocine, et comme
nos résultats 1’indiquent a pH 2 la teneur de la crocine était presque nulle, ainsi qu’a un pH au

voisinage de la neutralité a permet une certaine conservation de la teneur de la crocine.

L’étude du plan de mélange a permet de conclure que la stabilité de la crocine dépend
des combines de conservateurs utilisés et de leurs concentrations. Le test du plan de mélange
de conservateurs a révélé que I’utilisation du couple acide ascorbique et acide citrique a
manifesté une tres bonne conservation de la quantité de la crocine lors de sa conservation avec

une valeur d’environ 80%.

I1 est préconisé pour préserver la teneur de la crocine dans I’extrait aqueux du safran de
réaliser un stockage avec 1’acide ascorbique ou une combine d’acide ascorbique avec I’acide
citrique a des basses températures. Et en fin, nous souhaitons que notre modeste travail va
apporter du bénéfice et d’enrichir les connaissances sur le stockage du safran. Nous souhaitons
réaliser comme ambitions :

v' L’utilisation des méthodes séparatives pour ’identification des propriétés de la crocine
telles que ’'HPLC et CPG.

v' Test sur ’effet de concentration des conservateurs.
v" Une étude similaire pour les autres composés du safran (crocétine, picrocrocine et safranal).

v" Incorporation du safran dans un produit alimentaire et tester sa stabilité a 1’échelle
industrielle.

v" Etudier le type d’emballage idéal a la conservation du safran.
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Annexe 01

Spécifications chimiques du safran en filaments, filaments coupés et en poudre.

Spécifications Méthodes d’essai
Catégories
I 11 I
Humidité et teneur en matiéres volatiles (fraction
massique), Yomax ISO 3632-2 2010,
article 7
Safran sous forme de filaments et filaments coupés 12 12 12
Safran sous forme de poudre 10 10 10
Cendres totales (masse), sur matiéres séche, % Max 8 8 8 ISO 928 et [SO
3632-2 12010,
article 12
Cendres insolubles dans I'acide (fraction 1,0 1.0 1.0 ISO 930 et ISO
massique), %, sur matiéres séche, max 3632-2 : 2010,
article 13
Extrait soluble dans 1'eau froide, (fraction 65 65 63 ISO 941 et ISO
massique), %, sur matiére séche, max 3632-2 : 2010,
article 11
Saveur amere (exprimé en picrocrocine)
E 411::2,, 257 nm, sur matiére séche, min
70 55 40
ISO 3632-2 : 2010,
(a cette longueur d’onde, I"absorbance de la article 14
picrocrocine est maximale)
Pouvoir aromatique (exprimé en safranal)
E}:ﬁu 330nm, sur matiére séche,
Min 20 20 20
Max 50 50 50 ISO 3632-2 : 2010,
(a cette longueur d’onde, "absorbance du article 14
safranal est maximale)
Pouvoir colorant {exprime en crocine)
E j:bu 440 nm, sur matiére séche, min
200 170 120 IS0 3632-2: 2010 :
{a cette longueur d’onde, I'absorbance de la article 14
crocine est maximale)
Colorants artificiels absence Absence ahsence ISO 3632-2 : 2010,
article 16 et/ ou 17




Annexe 02

Figure B : Stockage a température de réfrigération 5°C de mélange apres 1 jour et 11 jours

Figure C : Stockage a température ambiante de laboratoire 20°C apres 8 jours et 16 jours

Figure D : Stockage a température ambiante de laboratoire 20°C de mélange aprés 1 jour et
11 jours



Figure F : Stockage a température 35°C de mélange aprés 1 jour et 11 jours



Résumé

Le safran est connu pour sa richesse en composés bioactifs bénéfiques, dont la
picrocrocine, le safranal et la crocine qui reflétent sa qualité. Cette derniére a fait I’objet de
notre étude centré sur I’effet du stockage de la crocine du safran. Ce travail expérimental s’est
déroulé au sein du laboratoire de Biochimie alimentaire, département des Sciences alimentaires,
faculté de la Science de la nature et de la vie de I'université de Bejaia. Pour cela nous avons
utilisé une meéthode de conservation avec une série de conservateurs dans différentes
températures et un plan de mélange des meilleurs conservateurs. En effet, nos résultats révelent
que le stockage a des basses températures assure le maintien de la teneur de la crocine, par
rapport aux températures élevées (35°C), tandis que la capacité des différents conservateurs
utilisés a montré que ’acide ascorbique est le conservateur idéal pour la conservation de la
crocine, suivi par ’EDTA et en fin par I’acide citrique. Ainsi, le couple acide ascorbique et
acide citrique manifeste un trés bon stockage de la crocine. Le stockage doit étre réalisé dans
des préparations d’acidité faibles et d’incorporation d’acide ascorbique ou du mélange d’acide

ascorbique et d’acide citrique dans des températures basses.

Mots clés : Safran, crocine, picrocrocine, safranal, stockage, dégradation, conservateurs, plan

de mélange.
Abstract

Saffron is known for its richness in beneficial bioactive compounds, including
picrocrocin, safranal and crocin, which reflect its quality. The latter was the subject of our study,
which focused on the effect of storing saffron crocin. This experimental work took place in the
laboratory of Food Biochemistry, Department of Food Sciences, Faculty of Nature and Life
Science of the University of Bejaia. For this, we used a method of conservation with series of
preservatives in different temperatures and a mixing plan of the best preservatives. In fact, our
results reveal that storage at low temperatures assure the maintenance of the content of the
crocin, compared to high temperatures (35 ° C), while the capacity of the different preservatives
used has shown that ascorbic acid is the ideal preservative for the preservation of crocin,
followed by EDTA and finally by citric acid. Thus, the couple ascorbic acid and citric acid
shows very good storage of crocin. Storage should be carried out in preparations of low acidity
and incorporation of ascorbic acid or the mixture of ascorbic acid and citric acid at low
temperatures.

Keywords: Saffron, crocin, picrocrocin, safranal, storage, degradation, preservatives, mixing

plan.



