Introduction générale

Le miel est un aliment naturel, visqueux, aromatique qui est apprécié pour son gout, sa
saveur ainsi que ses valeurs nutritives, consommer par plusieurs personnes dans le monde
entier, et c’est pour cette raison qu’il exige certaines normes, qui garantisse sa qualité et son
identitél™. Le miel est la substance sucrée produite par les abeilles mellifiques & partir de
nectar et autres matiéres sucrées (miellat) quelles récoltent sur des végétaux vivants. C’est un
aliment de haute valeur énergétique, présentant des propriétés thérapeutiquest?.

Le miel est un produit vivant qui subit au cours du temps un certains nombres de
modifications aboutissants a la perte de ses qualités essentielles!?. La composition et les
propriétés du miel dépendent de plusieurs facteurs parmi lesquels on cite I’origine botanique,
type d’abeille, etc.ll,

Il'y a 8000 ans, ’homme récoltait déja le miel des abeilles vivant a I’état sauvage en
extrayant de leur nid des alvéoles remplies de miel. L’utilisation du miel remonte a des
siecles. Les anciens assyriens, les chinois, les grecs et les romains utilisaient le miel pour
guérir les plaies infectées et les maladies de I’intestin. Le miel était la drogue égyptienne la
plus populaire mentionnée 500 fois dans 900 remédes. Sa prescription comme pommade
standard pour les blessures a était découverte dans le papyrus(®. Avicenne, il y a presque 1000
ans, avait recommandé le miel comme 1’un des traitements de la tuberculosel. Le miel est
donc une substance utilisé par ’homme depuis les temps anciens.

Actuellement, 1’apiculture contribue aux moyens d’existence des populations dans
presque tous les pays du monde, et joue un role primordiale dans les revenus des populations
ruralest®. L’apiculture a I’échelle mondiale varie d’un pays a un autre. Le premier pays
producteur du miel est la Chine (plus de 26% de la production mondiale soit 536 000 tonnes)
suivi de la Turquie (88 162 tonnes). Les autres principaux pays producteurs sont 1’ Argentine,
1’Ukraine, la Russie, I’Inde, le Mexique, 1’Iran et I’Ethiopiel®].

L’apiculture en Algérie est largement pratiquée dans les régions montagneuses a
population élevée dans les plaines littorales, dans les plaines intérieures, dans les vallées des
grands oueds, ainsi que dans le Sahara ['l. Le miel algérien, est un produit cher et peu
consommé (200 a 300 g/an par habitant) comparé a la France (600 g/an par habitant). La
production national du miel reste faible au regard des potentialités melliféres de 1’ Algérie. Les
importations du miel proviennent de Chine, d’Inde, et d’Arabie saoudite. En 2011, nos

importations en miel ont atteint 150.000 tonnes(®l.
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Le tableau 1 ci-dessous montre I’évolution de la production du miel en Algérie entre
2004 et 2012.
Tableau 1: Evolution de la production du miel en Algérie entre 2004 et 2012 (FAO, 2014).

Annee 2004 2005 2006 2007 2008 2009 2010 2011 2012

Production (t) 2800 2666 2543 2959 3312 3300 4880 4879 5320

t: tonnes

En raison de sa composition chimique et sa haute valeur énergétique, le miel a fait I’objet
de beaucoup d’études scientifiques dans plusieurs pays dans le monde. Dans ces etudes, les
normes du Codex Alimentarius (2001) sont appliquéest®.. Il est a noter qu’il est impossible de se
basé sur un seul critere pour déterminé la bonne qualité d’un miel. En effet, la combinaison de
toutes les analyses physico-chimiques est indispensable pour garantir sa qualité et son
authenticité™l,

Au cours de cette derniére décennie, une attention particuliere a était donnée au
développement de la filiére apicole en Algérie™. Malgré une production croissante d’année en
année, ’intérét scientifique pour la caractérisation de nos miels locaux est récent par apport a
d’autres pays. Peu de miels ont fait I’objet d’étude sérieuse de leurs propriétés physico-chimiques
surtout ceux de la région nord-ouest. Il est donc essentiel de faire sortir cette filiere du domaine
artisanal vers un domaine base sur I’alliance du savoir-faire et de la recherche scientifique. Ce qui
permet la valorisation des miels voir leur labellisation. Le consommateur algérien étant confronté
a la cherté de ce produit, il n’arrive plus a faire la différence entre un produit authentique et un
autre falsifié. Pour cela un contrble de qualité du miel en évaluant ses propriétés physico-
chimiques est fondamental afin d’éviter toute tentative de fraude.

Dans le cadre de ce mémoire, nous nous sommes fixés comme objectifs ce qui suit :

» Analyses physico-chimiques du miel de jujubier (Sidr) de la région de Tlemcen.

= |dentificationdes différents composants du miel produit localement.

= Un Protocol base sur les normes internationales utilisées dans cette filiére est suivi lors
des différentes opérations d’analyses.

= Comparaison des resultats obtenus avec ceux de la littérature.

= Etudier I’influence de 1’origine (géographique, botanique, climat,...) du miel sur ses

qualités organoleptiques, nutritionnelles et thérapeutique, etc.
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Chapitre | : Le miel

Les aliments qui sont riches en valeur nutritive et en valeur medicinale sont populaires
dans la société d’aujourd’huil'l. Parmi ceux-ci, le miel est un exemple notable. Il a été décrit
de nombreuses fois comme la plus ancienne nourriture sucrée utilisée par les humains(?l.
I-1.Définition du miel

Le miel est un produit naturel (sucré, parfumé), fabriqué par les abeilles Apis
mellifera, a partir des nectars ou des secrétions des plantes. Il contient principalement un
mélange complexe de glucides, et certains constituants mineurs tels que les protéines, les
enzymes, les acides aminés, les lipides, les vitamines, les acides phénoliques, les flavonoides
et les minérauxtl,

D’aprés Bogdanov et al. (2004), la couleur du miel est également associée a sa
saveur. Il existe plusieurs couleurs de miels

v Les miels de couleur claire est placide,

v’ et les miels de couleur plus foncée qui ont des godts plus prononcés. Ces derniers
renferment plus de dérivés d’acide phénoliques mais moins de flavonoides que ceux
de couleur clairet!,

Le miel est célébre pour son potentiel thérapeutique considérable. Nombreux sont les
facteurs qui influencent les propriétés de base du miel. On cite a titre d’exemples :

> les espéces nectariferes que fournissent les plantes ;

> les différentes especes d’abeilles ;

> la zone géographique et ses caractéristiques (climat, pluviométrie, etc.) ;

> et les conditions de récolte.

La qualité et la composition du miel, peut également étre touchée par différents
facteurs :

> larécolte avant sa maturation ;

> 1’adultération avec des sirops de sucre etc.[],

I-2. Classification des miels

On distingue deux types de miels :

- Miel de nectar : Le miel de nectar est un miel produit a partir du nectar de fleur. C’est un
produit mielleux produit par les nectaires (certaines plantes, certaines feuilles, ou des organes

différenciés de la plante) butinées par les abeilles(®].




Le nectar est une substance douce et parfumée, souvent liquide. Ses différents degres
de densité sont fonction de I’espéce végétale et du climat. Il peut contenir jusqu'a 80% d’eau,
7 a 60% de sucre. On y trouve également des traces d’acides aminés, de sels minéraux,
d’hormones végétales, de pigments et de vitamines. Chaque espece végétale fournit un nectar
aux caractéristiques propres qui conférent au miel sa saveur et son parfum(.

Il existe différents types de miels de nectar de fleurs. La majorité d’entre eux sont des
miels provenant, d’une flore diversifiee. En effet, les abeilles visitent plusieurs especes
végétales, ayant la méme période de fleuraison dans leur secteur de butinagel®,

e Miels monofloraux : Miel dit monofloral s'il provient principalement d'une dominante
source florale. Cela nécessite d’installer les ruches a proximité de la plante
recherchéel®. 11 est a noter qu’un miel est considéré comme monofloral lorsque le
nombre de pollens dominants provenant d’une espéce de fleur est supérieur ou égal a
45%0101,

e Miels multifloraux : Le miel peut étre fait a partir d'une variété de fleurs différentes.
Son godt, sa texture et sa composition chimique dépendent de la source florale a partir
de laquelle il a été recueillil*l,

- Miel de Miellat : Le miel de miellat est un miel obtenu a partir, d’un liquide produit par
plusieurs espéces d’insectes parasites vivants sur les feuilles de nombreuses plantes. Le miel
de miellat présent une couleur ambre foncée, son gout est agréable et il est trés riche en sels
minéraux[*?l,

Le miellat est un liquide épais et visqueux constitué par les excrements liquides des
homopteres (psylles, cochenilles et surtout pucerons). Il est plus dense que le nectar, plus
riche en azote, en acides organiques, en minéraux et sucres complexes. Il est récolté par les
abeilles en complément ou en remplacement du nectar et produit un miel plutét sombre,
moins humide que le miel de nectar(*®l.

I-3. Composition chimique du miel

Le miel est un mélange trés complexe. Sa composition ainsi que ses qualités
organoleptiques (couleur, consistance, odeur, saveur) dépendent de la période de I’année et,
surtout de 1’emplacement des ruches au sein de 1’environnement végétal®®, ainsi que de la
zone géographique et de ’origine botanique de la source du nectar et autres secrétions des

plantes.




v’ Les sucres sont les principaux constituants du miel. lls sont constitués de 75% de
monosaccharides, 10 a 15% de disaccharides et un pourcentage plus faible des sucres
qui restent.[*4]

v L'eau est le deuxieme constituant le plus important du miel. Son contenu peut varier
de 15 a 21%. Sa teneur influence les propriétés du miel telles que : la couleur, le gout,
la viscosité, la solubilité etc.!*l. La commission européenne du miel (2014) exige une
teneur en eau maximale de 20%!°1,

v’ Les éléments minéraux qu’on retrouve dans le miel dépendent des plantes visitées par
les abeilles ainsi que du type de sol sur lequel les végéetaux poussent. Ils sont plus
abondants dans les miels plus foncé environs 0.4% et de 0.02% dans les miels de
couleur clairl4l,

v' Les composés volatils bien qu’ils soient présents en quantité minime sont responsables
des propriétés organoleptiques et nutritionnelles du miel™*71,

v' Les composés phénoliques présents dans le miel peuvent servir comme indicateurs de
son origine botanique et renseigne sur sa qualité. En effet, les flavonoides et les acides
phénoliques sont responsables d'une importante capacité antioxydante, et d'autres
propriétés pharmacologiques bénéfiques™,

v Les enzymes proviennent soit des nectars, soit des sécrétions salivaires de I’abeille.
Les plus connues sont la gluco-invertase qui est responsable de 1’hydrolyse des
disaccharides, et les a- et f-amylases qui permettent la dégradation de I’amidon™?,

v' Les vitamines et les lipides sont présents en quantité minime dans le miel.Les principales
vitamines sont des vitamines du groupe B provenant des grains de pollen en suspension.
D’autre part, les lipides sont sous formes de glycérides et d’acides gras!*®l.

I-4. Propriétés physico-chimiques du miel

L’authenticité du miel est définie a I’échelle internationale par le Codex Alimentarius,
en se basant sur des normes appliquées a tout type de miel destiné a la consommation
humaine. Le but de ces normes est d’établir 1’identité et la qualité du miel, en tenant compte
de ces propriétés sensorielles et physico-chimiquesi*y, Durant ces analyses plusieurs
parameétres sont vérifiés tels quela maturité, la pureté, et la détérioration des miels. Pour

I'échéance, le reglement évalue la teneur en sucre et en humidité; pour la pureté, il analyse le

contenu en cendres, la conductivité électrique et les solides insolubles dans I'eau; et pour la

maturité, il vérifie le contenu de I’hydroxy méthyl furfural (HMF), l'acidité et l'activité

diastase*!

-
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Chapitre I1: Jujubier (Sidr)

Le jujubier (Zizyphus lotus L.), également connu sous le nom jujube, est un arbuste a
feuilles caduques qui appartient & la famille des Rhamnacées™. C’est un arbuste épineux, qui
forme des touffes de quelques meétres de diamétre pouvant atteindre 2 m de haut. Les fruits
sont des drupes a noyaux soudés. L’endocarpe mucilagineux, appelé ‘’Nbag’’, sucré et
comestiblel?,

Le Z. lotus L. est largement répandu dans la région méditerranéenne, a travers la
Libye, le Maroc, I'Algérie et les pays du sud de I'Europe. Il se trouve soit a I’état isolé, soit,
parfois, en peuplements purs. C’est un arbre rustique a croissance lente qui pousse sur des sols
trés pauvrest.

Le miel de jujubier est produit par les abeilles qui recueillent le nectar des fleurs de
jujube. Il est doux et posséde une saveur spéciale. En raison de son godt et de son arbme
souhaitable, le miel de jujubier est I’un des nectars les plus consommé parmiles miels. Il est
ambre, plus ou moins sombre. Ce miel n’est pas facilement enclin a la cristallisation. Le
miel de jujubier est réputé pour sa forte teneur en flavonoides, composes a 1’origine des vertus
thérapeutiques excellentes de ce type de miell>€l,

Dans le cadre de ce mémoire, nos investigations ont trait a I’é¢tude physico-chimique
du miel de jujubier de la région d’Amieur, Tlemcen (Algérie). Le territoire de la commune
d’Amieur est situé au nord-est de la wilaya de Tlemcen, a environ 18 km a vol d'oiseau
(Latitude: 35° 2" 7" Nord, Longitude: 1° 14’ 24" Ouest, Altitude: 299 m).

.
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Figure 1 : Situation géographique de la zone de collecte du miel.

- La région d’Amieur est connue par son climat chaud en été, et moyennement froid en hiver.
Dans cette région, le jujubier est un arbre prédominant comme source florale. On trouve a
coté des ruches, des champs de céréales et quelques arbres fruitiers. Le miel récolté dans
cette région se fait par un trés ancien apiculteur qui exerce ce métier depuis 50 ans qui affirme
que :

- La période de floraison du jujubier commence en juin et la récolte du miel se fait en ao0t.
Dans de meilleures conditions climatiques, la production du miel, dans la région, atteint 13 a
14 kg par ruche.

- La période de floraison du jujubier coincide avec la période de floraison du calyptus, ce qui

nous renseigne sur la qualité multiflorale de notre miel avec une dominance de jujubier.
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Chapitre I11- Analyses physico-chimiques du miel du jujubier

I11-1. Introduction

Le miel de jujubier est un mélange complexe de sucres, d’acides, de protéines... Il est
connu pour ces effets thérapeutiques remarquables. En général, il sert de reméde contre
diverses maladies!*®l,

I11-2. Analyses physico-chimiques

Sur le plan nutritionnel, le miel est un aliment de premiére catégorie et de haute valeur
énergétique. L’évaluation des propriétés physico-chimiques du miel est importante car elle
garantie sa qualité et son authenticité. Les principaux parametres de qualité étudiés lors de
I’analyse d’un miel, en plus des caractéristiques sensorielles (couleur, arome, saveur), sont
I’humidité, la conductivité, le taux hydroxyméthyle furfural (HMF), I’indice diastase...Ces
deux derniers sont fortement influencés par le traitement thermique et la durée de
I’entreposage du produit!®l,

I11-3.Résultats et discussions
111-3-1. Détermination de I’humidité par la méthode de la réfractométrie

La teneur en eau est la valeur déterminée a partir de I’indice de réfraction du miel par
référence a un tableau standard (Tableau 2). L’indice de réfraction du miel est en quelque
sorte la résultante de chacun de ses constituants ayant une influence sur le parcours lumineux.
Il dépend de la longueur d’onde, de la lumiére, et de la température du milieu. Il est souvent
donné a 20°C, a la longueur d’onde de la raie D du sodium (589 nm). Il est noté np®.

La meéthode utilisée est basée sur le principe que ’indice de réfraction augmente avec
la teneur en solide. Un tableau standard est construit a partir d’une courbe du logarithme de
I’indice de réfraction moins I’unité tracée par apport a la teneur en eau déterminée par séchage
sous videl’23l,

Le réfractométre d’Abbé, décrit dans la partie expérimentale, est 1I’instrument utilisé
pour la détermination de I’indice de réfraction de 1’échantillon de mielde jujubier étudié. La
méthode EHC (European Honey Commission) employée pour la détermination de la teneur en

eau du miel établit la corrélation suivante*! :
W = [- 0.2681 — log((np?°-1)]/0.002243

W : teneur en eau en gramme pour 100 g de miel ;

noZ : Indice de réfraction mesuré a 20°C.
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Tableau 2 : Relation entre la teneur en eau et ’indice de réfraction du miel.

Teneur en eau g/100g Indice de réfraction 20°C
23.2 1.4785
23.4 1.4780
23.6 1.4775
23.8 1.4770
24.0 1.4765
24.2 1.4760
24.4 1.4755
24.6 1.4750

La mesure de la teneur en eau du miel de jujubier, réalisé sur un réfractométre Abbé
préalablement étalonné avec de 1’eau distillée (np?® = 1.3330), est réalisée a une température
de 23°C. Afin de pouvoir comparer nos résultats avec ceux du tableau 2, des corrections de
température sont faites en ajoutant un incrément estimé a 0.00023 par °C pour les valeurs de
températures supérieures a 20°C (Tableau 3).

Tableau 3 : Correction de I’indice de réfraction.

N° d’essai Indice de réfraction a4 23°C Indice de réfraction a 20°C
1 1.4760 1.4767
2 1.4770 14777
3 1.4771 1.4777

La correspondance de la valeur moyenne des indices de réfraction obtenus (np?moy.=
1.4774) avec les valeurs mentionnées sur le tableau 2, correspond a une teneur en eau de
23.6%. Cette valeur est en accord avec celle calculée en utilisant I’équation utilisée par EHC.
Les miels doivent, a part quelques exceptions (miel de bruyére, miels destinés a 1’industrie),
respecter la norme internationale (<21%) ; au-dela, le risque de fermentation par les levures
augmente. La législation européenne considére les miels polyfloraux avec une teneur en eau
supérieur a la norme comme des miels de mauvaise qualité et qui ne peuvent étre
commercialisés que sous les dénominations « miels de patisserie » ou « miels d’industrie ».
111-3-2. Détermination de la conductiviteé électrique

La conductivité électrique du miel est définie comme étant celle d’une solution a 20%

en masse dans 1’eau a 20°C, ou les 20% se réferent a la matiére séche de miel. Le résultat est




exprimé en milli-Siemens par Centimétre (mS.cm™). La conductivité électrique d’une solution
de 20 g de matiére seche de miel dans 100 mL d’eau distillée est mesurée a I’aide d’une
cellule de conductivité électrique.

La détermination de la conductivité électrique est basée sur la mesure de la résistance
électrique, dont la conductivité électrique est la réciproque™®*l. La conductivité électrique
présente dans le miel est due aux minéraux et aux acides ionisables capables de conduire le
courant électrique. Pour réaliser cette mesure, un conductimétre est utilisé. Le temps de
mesure doit étre aussi cours que possible a cause du phénomene de polarisation qui peut
conduire a de faux résultats.

Il est a noter qu’avant de la faire la mesure de la conductivité électrique de
I’échantillon de miel, la constante de cellule du conductimeétre est préalablement déterminée
par une solution de chlorure de potassium (0.1M). Elle est calculée en utilisant la formule

suivante :
K=11.691x1/G

avec:
K : Constante de cellule en cm™
G :Conductance en mS, mesurée avec la cellule de la conductivité.
11.691 : Somme de la valeur moyenne de la conductivité électrique de I’eau fraichement
distillée en mS.cmet la conductivité électrique d’une solution de KCI (0.1M, 20°C).
La valeur de la conductance exprimée en mS de la solution de KCI est de 13.50 mS. La
constante de cellule est calculée en utilisant la formule ci-dessus : K = 0.866 cm™.
La conductivité électrique Sn est exprimee par la formule suivante :
SH=KX*G

avec:
SH : Conductivité électrique de la solution de miel en mS.cm™,
K : Constante de la cellule en cm™.
G : Conductance en mS.

La conductance (G) lue sur ’appareil est de 0.38 mS. Le méme résultat est obtenu au
cours des trois essais effectués. La valeur de la conductivité électrique est donc estimée a
0.329 mS.cm™.

La mesure de la conductivité €lectrique d’un miel fournie de précieux renseignements
sur son origine florale. Elle permet notamment la différenciation entre le miel de nectar et le

miel de miellat. En effet, la conductivité de ce dernier est plus élevée dépassant 0.8 mS.cm™.
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Notons que plus le miel est foncé plus sa conductivité électrique est élevée, ce qui
renseigne sur sa richesse en matiéres ionisables!*®l. La valeur de la conductivité électrique du
miel de jujubier étudié révele qu’il s’agit d’un miel de nectar.

111-3-3. Mesure du pH et de I’acidité libre par titrage a pH 8.3

La mesure de I’acidité d’un miel permet I’identification de sa nature (origine florale).
Un pH trop élevé, non conforme aux normes, indique une dégradation biochimique suite a de
mauvaises conditions de récolte ou de conservation. Divers acides entrent dans la composition

d’un miel. Le plus important est 1’acide gluconique qui dérive du glucose :

OH OH OH O
HO 0 "o <N o
HO T
OH OH OH
OH
a-D-Glucose Acide gluconique

En plus des acides organiques a 1’état libre ou combiné sous forme lactonique, le miel

contient des acides fixes (citriques, maliques, oxaliques...) et volatiles comme 1’acide

formique.
@) OH 0 ) 0]
HO : OH H” ~OH
RO on OH O o)
Acide citrique Acide malique Acide oxalique Acide formique

L’acidité libre du miel est la teneur en acides libres exprimée en milliéquivalents/kg
(méq.kg™) de miel, déterminée par cette méthode.

Le pH-métre permet de mesurer le pH (potentiel hydrogéne) d’une solution. Le pH
mesure donc dans une solution I’activité chimiques des ions dissociés H* (acide) ou OH"
(basique).

Pour le miel de jujubier le pH est 3.58. Sachant que I’incertitude du pH-metre est de
0.05 unité de pH, on obtient I’encadrement: 3.53 < pH mesuré < 3.63

Le pH n’est pas le seul élément a prendre en compte pour mesurer I’acidité¢ du miel.
Une autre acidité notamment 1’acidité libre peut étre utile dans la détermination de la nature
du miel. Elle est obtenue en titrant une solution fraichement préparée de miel, par la soude
jusqu’au pH du point équivalent. L’acidité libre du miel est déterminée par la formule
suivante:

Acidité libre = Vnaonsgx 10

VNaoHeq : VOlume de soude exprimé en mL.

=




Le dosage fourni un volume de neutralisation égal a 2.4 mL, ce qui correspond a une
acidité libre de I’ordre de 24.0 méq.kg™.

L’acidité libre constitue une autre caractéristique de composition exigée lors de la
commercialisation d’un miel ; celle-ci doit étre inférieure & 50 méq.kg**°l. Une valeur élevée
peut s’expliquerpar a une acidité modifiée artificiellement.

I est a noter qu’il existe un lien entre la nature et le pH. Cette relation est décrite ci-
dessous!?” :

- Miel de nectar: 3.5 <pH <4.5;
- Miel de miellat: 4.5 <pH <5.5;

L’acidité libre est correcte et respecte la norme internationale. La nature du miel étudié
est un miel de nectar.

L’acidité d’un miel est un facteur antibactérien. En effet, une valeur basse du pH du
miel est suffisante pour inhiber un grand nombre de microorganismes.

111-3-4. Hydroxyméthyl furfural (HMF)

L’HMF (5-(hydroxyméthyl) furan-2-furaldéhyde) résulte de la réaction de dégradation du
fructose sous I’action des acides. Sa concentration augmente dans le temps et sous I’effet de la
température. 11 refléte donc le degré de vieillissement et le niveau de chauffage subi par le miel®?2.

CH?%H CH,OH

N OH Ho\ﬂ\%o

@)
OH
a-D-Fructose HMF
Dans un miel naturel, récolté dans les meilleures conditions et sans chauffage, la teneur en
HMPF ne dépasse pas 5 mg/kgl?2l. De ce fait, le miel doit étre toujours conservé a une température
inférieure a 40°C et pour une durée limitée.
La détermination de la teneur en HMF est basée sur la détermination des absorbances
UV de ce compose a 284 nm. Afin d'éviter l'interférence d'autres composants absorbants a
cette méme longueur d'onde, on détermine la différence entre les absorbances d'une solution
aqueuse claire de miel et la méme solution aprés addition de bisulfite. La teneur en HMF est
calculée aprés soustraction de I'absorbance de fond & 336 nm(?% 241,




Le résultat est habituellement exprimé en milligrammes par kilogramme (mg/kg) selon

I’expression indiquée ci-dessous :
HMF en mg/kg = (Azss - Assze) X 149.7 x 5 x D/W

avec:
Aggs : absorbance a 284 nm ;
Aszs : absorbance a 336 nm ;
149.7 = (126 x 1000 x 1000)/(16830 x 10 x 5) = Constante ; 126 : poids moléculaire de
HMF ; 16830 : absorbance molaire € de HMF a A = 284 nm ; 1000 : conversiongenmg; 10 :
conversion 5 dans 50 mL ; 1000 : conversion g de miel en kg ;
5 : poids de I'échantillon ;
D : facteur de dilution, au cas ou la dilution est nécessaire ;
W : Poids en g de I'échantillon de miel
Les résultats de I’expérience sont regroupés dans le tableau 4 suivant :

Tableau 4: Absorbances des solutions préparées lors de 1’analyse HMF.

A (nm) Absorbance (Azss, Azzs)
Solution échantillon (eau) Solution référence (bisulfite)
284 0.58136 0.19560
336 0.32086 0.13674

La valeur de HMF calculée selon la formule précédente est estimée a 38.94 mg.kg™.
Cette valeur est a la limite de celle exigée par I’union européenne fixée a 40 mg.kg 2% 261,

La teneur en HMF n’est pas une propriété intrinseque du miel. Elle ne peut étre
utilisée pour la détermination de son origine botanique. En revanche, la détermination du taux
de HMF constitue une excellente méthodepour apprécier la qualité du miel en révélant son
indice de dégradation(?® 221,

I11-3-5. Viscosité

La viscosité est une propriété qui traduit la résistance a 1’écoulement uniforme et sans
turbulence d’un fluide. Le miel est un fluide qui possede cette propriété. En effet, parfois il est
liquide, parfois il est visqueux. La viscosité se manifeste en fonction de la température qui fait
varier la texture du miel.

Lorsque le miel présente une forte viscosité, la capacité d’écoulement de celui-Ci a
tendance a diminuer. Il reste donc plus épais et compact. A I’inverse, dans le cas d’un miel

présentant une faible viscosite, sa capacité a s’écouler devient stable et uniforme. L’origine de

.



la forte viscosité du miel s’explique par I’organisation complexe des molécules de sucres
(glucose, fructose, saccharose...) qui le compose.

Ces molécules sont imbriquées les unes aux autres et sont liées entre elles par des
liaisons hydrogéne. Il en résulte des molécules de plus en plus grosses et qui se déplacent de
plus en plus mal. Pour mesurer la viscosité du miel du jujubier, deux expériences ont été
réalisées.

16 expérience :

C’est une méthode qualitative. Elle consiste a suivre 1’écoulement d’une quantité de
miel le long d’une seringue munie d’un piston. Cette opération est contr6lée en utilisant un
chronométre. Ce dernier permet de mesurer le temps nécessaire d’écoulement de la quantité
totale du miel.

Les résultats de cette expérience sont rassemblés dans le tableau ci-dessous:

Tableau 5: Temps d’écoulement du miel.

Quantité de miel (g) Temps (secondes)
50 0
25 763
0 1652

Le débit du miel de jujubier calculé est: 50/1652 = 3.026102mL/s = 3.02610°L/s.
C’est une grandeur exprimée en quantité (mL) par unité de temps (secondes).

Cette expérience montre que le débit du miel étudié est faible, ce qui renseigne sur la
complexité de sa composition chimique.
2¢éme expérience :

I1 s’agit d’une méthode quantitative au cours de laquelle la chute d’une bille dans du
miel est suivie lors de sa descente en bas d’une éprouvette graduée préalablement remplie du
miel de jujubier. Cette opération est contr6lée en utilisant un chronomeétre de précision.

Les mesures sont incrémentées dans ’espace (AX) et dans le temps (At). Elles sont
effectuées toutes les 25 millimétres parcourus. En moyenne, un temps de 1.35 secondes est
enregistré pour atteindre chaque graduation et 18.80 secondes pour atteindre le bas de
I’éprouvette. Dans le tableau 6 sont mentionnés les différents relevés de temps de 1’expérience
du viscosimeétre a chute de bille. Ces resultats permettent de calculer la vitesse de chute de la

bille ainsi que la viscosité du miel.




Tableau 6: Résultats de la chute d’une bille dans du miel & 22°C.

h (mm) t(s) V (mm/s)
0 0 0
25 1.40 17.86
50 2.57 19.45
75 3.89 19.28
100 5.10 19.60
125 6.75 18.51
150 8.56 17.52
175 10.21 17.14
200 11.96 16.72
225 13.83 16.26
250 15.59 16.03
275 17.40 15.80
300 18.88 15.88

t:temps; h: hauteur ; V : vitesse
Le tracé graphique de la courbe de distance parcourue par la bille en fonction du temps

permet de deduire la vitesse limite (Viimite) qui est le ceefficient directeur de 1’équation de la
droite de régression. Cette droite est I’interpolation des données expérimentales de la distance

en fonction du temps : h = f (t).
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Figure 2: Représentation graphique h=f(t).

D’aprés la courbe représentant la distance parcourue par la bille en fonction du temps,

la vitesse limite (Viimite) est calculée. Elle est égale a 15.85 mm/s.




Pour estimer la valeur de la viscosité, la formule suivante est utilisée :

n= (p’— p).g.D2/18.Vlimite

n - Viscosité
p : Masse volumique du miel (1422 kg/m?3)
p’: Masse volumique de la bille (7800 kg/m3)
D : Diamétre de la bille (5.10° m)
g : Pesanteur (9.81 N/Kkg)
Viimite: Vitesse limite
L’application numérique fournie la valeur de la viscosité du miel de jujubier suivante:
n = (p’-p)-9-D¥/18.Viimite = [(1422 — 7800). 9.81. (5.10%)?]/18. 15.85.10° = 5.47 Pa.s

La valeur calculée de la viscosité du miel de jujubier est proche de celle cite dans la

bibliographie. En effet, elle est en accord avec la norme fixée a 10 Pa.s.
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Partie expérimentale

I-Appareillages utilisés

1) Reéfractometre

Réfractomeétre de type Abbé

2) pH-metre

pH-métre

3) Conductimetre

Conductimeétre

Réfractometre de type Abbé (Paralux)

Gamme de mesure np: 1.300 a 1.700
Précision : 0.0005

Dimension : 19 X 26.5 X 38 CM
Poids net (kg) : 2.80

pH-métre de type consort C3030.

B-2300 Turnhout. Belgium

pH: -2.000 ... + 16 pH

mV: + 2000 mV

lon: 0.01 ng/L.... 100 g/L
Conductivité: 0 ... 2000 mS/cm
Résistivité: 0 ... 200 MQ.cm
Température: -5 ... + 105°C

Conductimetre de type HANNA.EC-214

Plage: 0.0 a 199.9 xS/cm; 0-1999 xS/cm; 0.00 a 19.99
mS/cm; 0.0 2 199.9 mS/cm

Résolution: 0.1 xS/cm; 1 uS/cm; 0.01 mS/cm; 0.1 mS/cm
Précision (a 20°C): = 1% F.R. (Excluant erreur de sonde)
Sonde EC: HI 76303 avec quatre anneaux capteur de
température en platine, le cable 1 m (inclus)
Alimentation: 12 VVdc (adaptateur inclus)




4) Viscosimetre

Viscosimeétre

5) Spectrophotometre UV-Visible

llI|llllIIlIlIllllllllllllllllllllllll

Spectrophotométre

Thermo scientific HAAKE FAiling Ball viscosimeter
type C
Gamme de mesure : 0.5 a 100.000 mPas (cP)
Précision ; <0.5 %
® Bille 1et2: verre-boron silicate
* Bille 3et4: fer-nickel
* Bille5et6: acier
Diametre des billes : 11.0 4 15.81 mm
Temps de chute : de 30 a 300 sec
Longueur de la zone de mesure dans le tube: 100 mm
Gamme de température : -20°C a +120°C
Volume tube échantillon : 40 mL
Dimensions du viscosimetre : 180 x 220 x 330 mm

Spectrophotometer Perkin Elmer
Marque : Perkin EImer UV/Vis Spectrometer Lambda
45
Gamme spectrale 190 — 1100 nm
e Taux de lumiére diffuse 0.01%
e Précision en longueur d'onde = 0.1 nm
e Ligne de base £0.001 nm
e Stabilité 0.00015 A/h

I1- Matériels &Verreries utilisées

v" Plaque chauffante,

Thermometre,
Balance analytique,
Chronometre,
Seringue,

Piluliers, 5 mL
Cristallisoir, 900 mL
Burette, 25 mL

D N N N N N N NN

Fioles, 100 mL, 200 mL

Béchers, 10 mL, 20 mL, 50 mL
Eprouvette, 5 mL, 10 mL, 100 mL




I11-Modes opeératoires
I11-1. Détermination de ’humidité par la méthode de la réfractométrie
Préparation de ’échantillon

Mettre une quantité de miel dans un pilulier et le fermer, puis le placer dans un bain
d’eau a 50°C jusqu’a ce que tous les cristaux de sucre soient dissous. Refroidir la solution a
température ambiante et remuer a nouveau.
Analyse de I’échantillon par le réfractométre d’Abbé

S’assurer que le prisme du réfractométre est propre et sec. Etalonner 1’appareil avec de
I’eau distillée (Np?°=1.3330).

Lors de la mesure et aprés homogeénéisation du miel, recouvrir uniformément la surface
du prisme avec I’échantillon. Aprés 2 minutes, lire 1’indice de réfraction.

L’analyse est réalisée trois fois, en nettoyant soigneusement le prisme aprés chaque
essaie.
I11-2. Détermination de la conductivité électrique
Détermination de la constante de cellule

Utiliser une solution du chlorure de potassium (KCI, 0.1M) préparée préalablement.
Mesurer 210 mL de la solution de KCI a I’aide d’une éprouvette et la transvaser dans un bécher.
Connecter la cellule au conductimeétre, la rincer soigneusement avec la solution de KCI puis
I’immerger dans la solution avec un thermometre. Lire la valeur de la conductance électrique de
la solution exprimée en mS apres équilibration de la température a 20+0.5°C.
Préparation de la solution échantillon

Dissoudre 20 g de miel anhydre dans de I’cau distillée. Transférer le mélange dans une
fiole jaugée de 100 mL puis compléter avec de I’eau distillée jusqu’au trait de jauge. Verser 40
mL de la solution échantillon dans un bécher et placer le bécher dans un bain thermostaté a
20+0.5°C. Rincer soigneusement la cellule du conductimétre avec la partie restante de la
solution échantillon. Plonger la cellule dans la solution échantillon. Lire la conductance en mS.
111-3. Mesure du pH et de I’acidité libre par titrage a pH 8.3
Mesure du pH
Etalonnage du pH-métre

Avant toute mesure de pH, procéder a 1’étalonnage du pH-metre, muni d’une sonde de
température, a I’aide des solutions tampons de pH 4 et 7. Plonger la sonde dans la solution de
calibration pH 4, puis attendre la stabilisation de la mesure. Refaire la méme procédure avec la

solution de de calibration pH 7.




Préparation de ’échantillon

Peser dans un petit bécher 10 g de miel, puis dissoudre cette quantité dans 75 mL d’eau
distillée. Rincer 1’¢lectrode avec de I’eau distillée puis sécher avec du papier joseph. Placer la
solution du miel a analyser sous agitation magnétique. Plonger 1’électrode séche dans la solution
a analyser, puis prendre les mesures apres stabilisation de la valeur du pH.
Mesure de acidité libre

Dans un bécher, dissoudre 10 g de miel dans 75 mL d’eau distillée. Agiter la solution a
’aide d’un agitateur magnétique. Immerger les électrodes du pH-métre dans la solution de miel.
Apreés la lecture du pH, titrer ensuite avec une solution de soude (NaOH, 0.1M) jusqu’a pH 8.3.
I11-4. Hydroxméthyl furfural
Préparation de I’échantillon

Peser approximativement 5 g de miel dans un bécher de 50 mL. Dissoudre I'échantillon
dans environ 25 mL d'eau distillée et transférer quantitativement dans une fiole jaugée de 50
mL. Ajouter 0.5 mL de solution de Carrez | et mélanger. Ajouter 0.5 mL de solution de Carrez
I1, mélanger et compléter au trait de jauge avec de I'eau distillée. Filtre sur papier; en rejetant les
10 premiers mL du filtrat. Pipeter 5.0 mL dans chacun des deux tubes a essais (18 x 150 mm).
Ajouter 5.0 mL d'eau a I'un des tubes a essai et bien mélanger (solution d'échantillon). Ajouter
5.0 mL de solution de bisulfite de sodium 0.2% au deuxieme tube & essai et bien mélanger (la

solution de référence). La dilution de I'échantillon et des solutions de référence s'effectue

comme suit;
Tableau 7 : Solutions préparées.
Tube a essai Solution Solution
d'échantillon de référence
Solution initiale de miel 5.0 mL 50mL
Eau 5.0mL -
0.2% de solution de bisulfite de sodium - 50mL

Déterminer l'absorbance de la solution d'échantillon par rapport a la solution de
référence a 284 et 336 nm dans des cellules en quartz de 1 cm en I'espace d'une heure. Si
I'absorbance a 284 nm dépasse une valeur d'environ 0.6, diluer la solution d'échantillon avec
de l'eau et la solution de référence avec une solution de bisulfite de sodium dans la méme
mesure afin d'obtenir une absorbance d'échantillon suffisamment faible pour la précision. Si
une dilution est nécessaire,

La dilution, D = (Volume final de la solution échantillon)/10




Préparation des solutions
- Solution de Carrez I: dissoudre 15 g d'hexacyanoferrate de potassium (11), KsFe(CN)e*3H20
dans de I'eau distillée et compléter jusqu'a 100 mL.
- Solution de Carrez IlI: diluer 30 g d'acétate de zinc, Zn(CH3COO)2+2H20 et compléter
jusqu'a 100 mL.
- Solution de bisulfite de sodium 0.20 g/100 g: dissoudre 0.20 g d'hydrogénosulfite de sodium
solide NaHSOg, dans I'eau distillée et diluer & 100 mL.
I11-5. Viscosité
Mesure qualitative

Mettre 50 mL de miel dans une seringue, puis boucher le bout de la seringue. Placer
un bécher sous la seringue puis laisser couler le miel. A I’aide d'un chronométre, mesurer le
temps nécessaire a 1’écoulement de la quantité totale du miel. Le temps initial commence
lorsqu’on enléve le bouchon de la seringue
Mesure quantitative

Dans une éprouvette de 250 mL, mettre 200 mL de miel. Utiliser un chronomeétre de
haute précision pour mesurer le temps que mettent les billesa descendre en bas de

I'éprouvette graduée.




Conclusion générale

Le miel qui a fait I’objet de notre étude est un miel de fleur de jujubier collecté dans la
région d’Amieur, une commune située au nord-est de la wilaya de Tlemcen, ou le jujubier est
une source florale prédominante. Le miel de jujubier est un miel de couleur brun légerement
fonce, trés visqueux doté d’une odeur caractéristique et un golit caramélisé. Afin de garantir la
qualité et 1’authenticité du miel étudi¢ des analyses physico-chimiques sont réalisées,
notamment la teneur en eau, la conductivité, le pH et ’acidité libre, la viscosité et le taux
d’HMEF.

Les résultats des analyses effectuées révelent que le miel contient un taux d’humidité
estimé¢ a 23.6%, c’est une valeur ¢élevée comparée a celle fixée par la commission
internationale des miels (< 20%). Un tel taux renseigne sur la dégradation favorable du miel
par fermentation lors de sa conservation prolongée. La mesure de la conductivité électrique
(0.239 mS.cm?) révele que le miel est riche en matiéres ionisables et que son origine florale
est celui du nectar de fleur.

Il a noter que tous les miels sont acides avec des degrés d’acidité¢ différents. En
utilisant un pH-metre, le miel de jujubier donne une valeur de 3.58 et une acidité libre de 24.0
méqg.kg?. Ces deux valeurs sont dans les normes internationales et sont importantes lors de la
commercialisation du miel. Pour toute valeur d’acidité libre dépassant 50 méq.kg™, I’acidité
du miel est considérée comme une acidité modifiée artificiellement. De plus, I’acidité d’un
miel est un facteur antibactérien. Une valeur basse du pH du miel est suffisante pour inhiber
un grand nombre de microorganismes. Le pH retrouvé est compris dans I’intervalle des pH du
miel de nectar ceci confirme ce qui a était conclu auparavant par 1’analyse de la conductivité
sur I’origine florale de notre miel.

L’estimation du taux d’HMF est indispensable. Elle est égale a 38.94 mg.kg™ dans le
cas du miel de jujubier étudié. Cette valeur est a la limite de la norme fixée par la commission
internationale des miels (<40 mgkg?). Elle est révélatrice d’une perte de qualité ou du
vieillissement du miel. En effet, plus la teneur en HMF est faible, plus la qualité du miel
s’affirme.

Le miel de jujubier étudié¢ est un miel trés visqueux. L’analyse qualitative et
quantitative de la viscosité confirme ce critére détecté a 1’ceil nu. La valeur calculée est de

5.47 Pa.s, qui est parfait accord avec la norme fixée a 10 Pa.s.




Enfin, les analyses réalisées permettent de conclure que le miel de jujubier, sujet a nos
investigations, est un miel de bonne qualité, répondant aux normes fixées par la commission
du Codex Alimentarius a I’exception de la teneur en eau qui est due principalement soit a sa
mauvaise conservation, soit aux conditions de sa récolte. Les analyses physico-chimiques ne
se résument pas uniguement aux analyses effectuées. Il existe encore d’autres analyses
comme : sucres, activité diastase, rotation spécifique, matiéres insolubles, etc., analyses qui

feront I’objet d’une étude qui sera réalisée prochainement.
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