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INTRODUCTION GENERALE

Les épices qui font aujourd'hui partie de notre vie quotidienne, sont des substances
d’origine végétale, ayant pour fonction essentielle d’assaisonner les mets. La popularité dont
jouissent encore les épices de nos jours est liée aux propriétés et vertus qui leur sont
attribuées. A coteé des fibres alimentaires et des vitamines, on a recemment identifié, dans les
épices, d’autres composés comme les flavonoides qui pourraient avoir des bénéfices pour la
santé.

Les piments rouges appelés paprika sont des fruits comestibles a saveur fortement

épicee. lls proviennent du Capsicum Annum L. plante de la famille des solanacées.

Ce travail est consacré a I'étude physicochimique de cette épice préparée par nous-
mémes. Ce sujet nous a semblé intéressant du fait de la popularité du paprika et de son

utilisation fortement répandue dans les cuisines traditionnelles de notre pays

Ce travail se subdivise entrois chapitres;

» Le premier chapitre est consacré a I’étude bibliographique ou nous présenterons un
apercu global sur les épices en général et le paprika en particulier.

» Dans le deuxiéme chapitre, nous exposerons le matériel et les protocoles utilisés pour
la détermination de quelques parameétres physicochimiques ainsi que les techniques
utilisées pour ’analyse des principaux colorants du paprika.

» Dans le troisieme chapitre, nous présenterons les résultats obtenus et leurs

interprétations.

Enfin, une conclusion générale résumera I’ensemble du travail réalise.



Partie I
Etude bibliographique



Chapitre I : étude bibliographique

. Généralités sur les épices :

1.1. Définition des épices :

Les épices et les herbes aromatiques sont des produits d’origine végétale, utilisées
dans lalimentation. Elles sont pour une bonne part responsables des plaisirs de la table et

n'ont aucune valeur nutritionnelle[1].

Le terme "épice" est tiré du nom latin "species"” qui désigne les especes. Les épices ont
été introduites sur le continent européen au Moyen-age. Elles étaient trés appréciées et trés
utilisées pour leurs qualités de saveur permettant de couvrir et de redonner du golt a des
aliments difficiles a conserver en état de fraicheur et qui pouvaient se faisander (viande,
poisson), voire parfois méme, a linstar du poivre par exemple, d'ameliorer leur
conservation. Depuis toujours, la distinction entre épices et aromates a été difficile a établir,
leur dénomination et leur utilisation variant d'une région a l'autre. C'est grace aux avancees de
la science et en particulier aux analyses chimiques de plus en plus fines, qu'il est devenu
possible de les classer d'apres des criteres rigoureux et de les identifier précisément. Les
caractéristiques des épices relevent dabord du golt et de la saveur et quelles sont
exclusivement d'origine végétale, alors que les aromates exhalent en priorité un parfum
agréable grace a des essences volatiles. Si de nos jours le terme "épices" désigne des
substances vegétales a I'odeur agréable, au godt fort souvent brdlant ou piquant en provenance
de la partie aromatique des plantes, il faut savoir que celles utilisées sont différentes d'une
espéce a lautre[2].

Chez les Grecs, "ardbma"a le sens de parfum mais aromate a celui d'épice. Enfin les
condiments (du latin condimentum, confit, assaisonné) sont aujourd'hui des préparations qui
comme la moutarde permettent d'assaisonner un plat insipide mais ils désignaient des épices
chez les Romains. lls sont des substances végétales d'origine indigene ou exotique,
aromatiques, a saveur chaude ou piquante, employées pour rehausser le godt des aliments ou

y ajouter les principes stimulants qui y sont contenus [3].

1.2. Historique :

Quand les épices ont été découvertes, elles étaient beaucoup utilisées et c'était la mode « de

manger un plat trés épicé». Au XVII siecle, les épices étaient moins cheres, p lus accessibles et
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de ce fait moins utilisées par les riches car elles n'étaient plus considérées comme un objet de
noblesse ;

Aujourd'hui les épices font partie de notre vie quotidienne[4].

Enfin, les épices ont été associées a I'une des plus grandes aventures de I'humanité puisque

Christophe Colomb a découvert I Amérique en partant a leur recherche.

s Dans I'Antiquité
Dans son Histoire des plantes, Théophraste (322-287 avant J.C.) mentionne I'Inde, la Judée et
la Syrie comme pays d'origine des épices. Strabon cite dans sa Geéographie I'Arabie,
I Ethiopie, I'Inde, la Judée, le Yémen. "L'Histoire naturelle" de Pline I'Ancien indique que les
épices proviennent d'Afrique (c'est-a-dire de I'Afrigue du Nord), d'Arabie, de Bactriane,
d'Egypte, de I'Inde, de Judée et du Liban.
Les Romains de I'Empire ont surpassé tous les peuples de lantiquité par leur passion des
aromates. Les manifestations spectaculaires telles que les tonnes d'encens brdlées aux
funérailles de Poppée, ou les ruisseaux de safran en I'honneur de Néron ne doivent pas faire
oublier leurs multiples usages quotidiens aussi bien en médecine que dans les céréemonies et
rites funéraires ou encore la cuisine. Aprés avoir été des substances sacrées, les épices sont
devenues des denrées de luxe consommées de maniere ostentatoire par les riches Romains
fascinés par tout ce qui venait de loin.

% Le Moyen Age
Pendant tout le Moyen Age les épices étaient acheminées en Méditerranée par les navires des
Cités Etats d'ltalie, Venise, Génes, Amalfi, Pise, puis ensuite elles étaient vendues dans les
foires et dans les ports comme Marseille ou Aigues-Mortes pres de Montpellier.

% Le temps des Grandes Découvertes
Les Grandes découvertes qui permirent d'ouvrir de nouvelles routes maritimes aux épices ne
furent pas le fruit du hasard. En effet, sous l'impulsion du prince Henri le Navigateur, des
navigateurs et géographes portugais avaient effectué depuis le début du XVe siécle des
voyages d'exploration le long des cétes africaines. Parti le 3 ao(t 1492 vers I'Ouest a la
recherche de I'or et des épices, Christophe Colomb espérait atteindre I'Inde et le continent
asiatique. Il débarqua en octobre a San Salvador, découvrit Cuba puis Haiti et fut de retour

avec de l'or et des épices en mars 1493. Colomb effectua deux autres voyages en 1498 et 1502
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aux Indes occidentales d'ou il revint avec cargaisons pleines d'épices nouvelles dont les
piments.

De retour au Portugal en 1499, Vasco repartit en 1502 avec l'idée de conquérir la place des
Indes et de rapporter des épices. Il rentra en 1503 les cales chargées d'épices et de trésors. Des

le lendemain de son arrivée, les prix du poivre baisserent de moitié.

< Al'époque moderne et contemporaine
Au XVlle siecle, alors que I'Europe est devenue le centre du monde et la France le pays qui
attire tous les regards, le choix des épices se transforma.
Si le poivre, le clou de girofle, la noix de muscade étaient toujours appréciés, le macis, le
poivre long, la graine de paradis, la cardamome et surtout le safran perdirent du terrain.
Cannelle et gingembre furent de plus en plus réservés a la patisserie.
Au debut du XVIlle siecle, un de ses défenseurs, Francois Marin, maitre d'hotel chez le
maréchal de Soubise, fit paraitre en 1739 Les Dons de Comus dans lequel il condamnait
l'exces d'épices : "L'exces d'épices dans I'assaisonnement est l'écueil des médiocres".
Au XI1Xe siécle, en dépit de la prospérité de I'épicerie, la consommation des épices diminua
dés que leurs constituants chimiques furent découverts et que les produits de synthese
apparurent moins chers sur le marché.
Enfin, de nos jours, la mondialisation des échanges, le brassage de populations et des go(ts
qui laccompagnent trouvent leur traduction dans la "cuisine monde™ qui méle et combine

épices, aromates et saveurs[3].

I.3.Particularité des épices :

Les épices sont souvent obtenues aprés séchage de la plante et/ou transformation
(fermentation, blanchiment, Stabilisation), contrairement aux aromates, qui sont généralement
consommées tels quels sans aucune transformation afin de parfumer les aliments.
L’assaisonnement« Aromatique » est souvent plus doux, le golit est alors beaucoup moins
relevé que celui des épices au caractere plus affirmé. Quant aux condiments, ils servent
également a accompagner les plats, la différence essentielle tenant au traitement culinaire
préalable a T'usage : ils peuvent se présenter en conserve, sous leur forme naturelle, ou

préparées en pate ou sauce (ketchup, moutarde)[4].
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1.4. Epices etsanté :

Depuis longtemps, les épices représentent une part importante de la nourriture humaine. A
coté des fibres alimentaires et des vitamines, on a récemment identifié, dans les fruits,
légumes et épices, d’autres composés comme les phénols et les flavonoides qui pourraient
avoir des bénéfices pour la santé (Groff et Gropper, 2000). En effet, a coté de leurs fonctions
dans la plante comme protecteurs contre les agresseurs de 1’environnement, on attribue a ces
composés des fonctions salutaires pour ’homme, comme la réduction du risque de maladies
vasculaires et cardiaques (Hertogetal., 1993). C’est pourquoi, ces derniéres années ont été
marquées par la recherche d’antioxydants naturels ou d’extraits.

C’est ainsique furent passées en revue une série de plantes et en particulier les épices.

Dans cette optique, de nombreux composés responsables du pouvoir antioxydant ont été
identifies[4] .

Le tableaul reprend les propriétés médicinales des principales épices. Nous constatons que
toutes les €épices et aromates connus n’y figurent pas, non pas parce qu’ils n’ont aucun effet
sur notre santé¢, mais simplement soit parce qu’ils n’ont pas fait I'objet d’études validées
scientifiquement, soit que les preuves manquent encore pour pouvoir mettre en avant des

propriétés préventives ou curatives[5].

Propriétés Epices et aromates

Toutes les épices, mais plus particulierement : cannelle, clou de
Antioxydant girofle, ail, gingembre, citronnelle, mélisse, origan, menthe

poivrée, sauge, thym

Anis, basilic, poivre noir, carvi, agrumes, clou de girofle,
Anti-Cancer fenouil, ail, gingembre, thé wvert, moutarde, romarin, soja,

curcuma

Controle des lipides Capre, cannelle, agrumes, coriandre, fenugrec, ail, gingembre,

sanguins origan, romarin, soja, anis étoilé, thym

Fluidifiant sanguin Capre, cannelle, coriandre, fenugrec, ail, gingembre

Contrle de la Cannelle, gingembre, oignon, origan, romarin, thym
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glycémie

Anti-inflammatoire

Antibactérien

Immunomodulation

Neutralisation

de toxines

Hépatoprotecteur

Digestive

Feuille de laurier, poivre noir, ail, gingembre, thé vert, origan,

romarin, thym, curcuma,

Toutes les épices, mais plus particulierement :

anis, basilic, feuille de laurier, poivre noir, piment doux,
cardamome, céleri, cannelle, clou de girofle, coriandre, cumin,
aneth, fenouil, ail, gingembre, mélisse, marjolaine, menthe,
moutarde, noix de muscade, oignon, origan, persil, romarin,

sauge, estragon, thym
Poivre noir, ail

Carvi, agrumes, coriandre, ail, thé vert, moutarde, romarin,

curcuma

Curcuma

Anis, fenouil, carvi, basilic, cardamome, estragon, mélisse,

thym, gingembre

|.5. Différence entre les épices et les plantes aromatiques :

Les épices sont des vegétaux (fruit, écorce, rhizome....) aromatiques, souvent d'origine

tropicale, utilisés pour rehausser le godt des aliments et leur procurer une saveur chaude et

piquante : le poivre, la cannelle, la muscade, le gingembre, la cardamone, le clou de girofle, le

piment, le safran, la vanille.... en font partie. Quant aux plantes aromatiques, ce sont des

végétaux pas forcément exotiques dont on utilise généralement les feuilles pour parfumer un

aliment. Elles se distinguent des épices dans la mesure ou leur parfum I'emporte sur leur go(t.

Elles sont fragiles et leurs parfums fugaces. Citons pour exemples le basilic, le persil, la

ciboulette, l'estragon, la menthe, l'origan, le cerfeuil, le thym.... [6].
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|.6.Contamination des épices :

Selon lorigine des plantes (espéce, varieté), I'écologie du milieu et selon le soin apporté par
les pays producteurs (mode de récolte, de collecte, de préparation, de séchage, de stockage, de
conditionnement), les épices et herbes aromatiques présentent des variations importantes de

qualités hygiéniques et nécessitent des traitements de décontamination.

Dans ce domaine qui se développe de plus en plus, le traitement par les radiations ionisantes,
et le traitement a l'oxyde d'éthylene sont les meilleures techniques de décontamination tant sur
le plan des qualités organoleptiques que nutritionnelles. Actuellement, on peut affirmer que

I'état sanitaire des produits sur le marché est a peu preés satisfaisant[1].

1.7. Propriétés antiseptiques des extraits d"herbes et d'épices :

Au XVIII et X1Xeme siécles pour lutter contre les mauvaises odeurs des villes et la pollution
grandissante et afin d’éviter les épidémies, le corps médical préconisait l'utilisation d'aromates
auxquels il attribuait les pouvoirs de désinfection de lair vicié et de stimulation de la défense
de lorganisme. Actuellement, l'obsession d'étre en danger dans un monde tres pollué renait
d'ailleurs avec en paralléle le retour de thérapies douces comme laromathérapie, méthode de
traitement a base d'huiles essentielles de plantes aromatigues et médicinales.
En fait, plus que les épices et les herbes aromatiques, ce sont les extraits qui possédent des

propriétés antiseptiques vis-a-vis des microorganismes pathogenes[1].

1.8. Différentes utilisations des épices :

» Utilisation des épices sous forme entié re
La plupart des épices résistent tres bien a la chaleur ; en texture, elles apportent du croquant
e Graines de moutarde utilisées dans les plats froids, salades, fromages, etc.

e Safran : infusion au préalable pendant toute une nuit

» Utilisation des épices sous forme moulue
Il faut un support gras pour que les épices se diffusent bien dans les plats
- Pour éviter « I’effet sable » des épices (désagréable au palais), il faut éviter de les ajouter au
dernier moment dans la préparation. Il vaut mieux les incorporer dés le démarrage de

I’élaboration de la recette
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- Une exception avec le poivre moulu: Pour embaumer un plat, il faut poivrer a la fin car ce
dernier résiste a peine a la chaleur
- La torréfaction valorise au mieux certaines épices :
e pour la graine de cumin, la torréfaction apporte un cété caramélisé au plat ; il faut
toujours torréfier le cumin (a feu moyen) dans une poéle qui n’a jamais contenu de
matieres grasses

e Cloude girofle et Cannelle[7].

1.9. Séchage des épices :

Pour pouvoir étre utilisées en toute saison, les épices doivent pouvoir se conserver sans
moisir, c'est-a-dire sans étre le siége d'un développement microbien. C'est ainsi que depuis
une vingtaine d'années se sont développés toute une gamme de produits séchés, épices et
aromates en l'état, mélanges préts a l'emploi comme les herbes pour barbecue, poudres, etc.
La qualité des produits séchés dépend énormément des modes de séchage mais aussi des
conditions de transport (hygrométrie et température). Soulignons que le grossiste ou le
triturateur d'épices et d'aromates déshydrate rarement lui-méme ses produits, les achetant déja
séchés sans avoir la possibilité de porter remede aux défauts de qualité qui se sont développés
en amont. Aussi, le souci majeur du triturateur sera de maintenir la qualité organoleptique des
épices et aromates au cours des transformations dont il est maitre, c'est-a-dire : dépoussiérage,
triage, parfois séchage, décontamination, broyage et stockage. Parmi ces opérations, le
broyage est I'étape la plus délicate pour le triturateur. En effet, la fabrication de mélanges
d'épices en poudres préts a lemploi, dont la demande va croissant, est source de pertes
d'arbmes importantes fonction bien souvent du type de broyeur utilisé. Pour minimiser ces
pertes, il est préférable de réaliser un broyage cryogénique sous azote pendant lequel la
température de I'épice reste inférieure a 70°C réduisant presque a néant les pertes en arémes et
en eau. L'emballage et le stockage jouent également un role clef, dont on ne mesure pas
toujours l'importance. On peut avoir également recours a la surgélation qui préserve bien
mieux toutes les qualités organoleptiques du produit a condition que la chaine de froid soit

maintenue de la fabrication a l'assiette du consommateur[1].
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1. Pigments et colorants :

I1.1.définition des pigments :

Un pigment est une substance minérale, organique ou métallique qui colore la surface sur
laquelle on I’applique sans pénétrer dans les fibres. Un pigment est insoluble dans le milieu
ou on le disperse. Pour fixer les pigments dans leur milieu d’emploi, on utilise un liant. Les
pigments peuvent étre naturels, synthétiques ou artificiels.

Aujourd’hui, les pigments sont essentiellement utilisés dans I’art et dans 1’industrie[8].

11.2.Classification des pigments végétaux :

On peut classer les pigments végétaux en deux grandes catégories :

v' Les pigments photosynthétiques.

v Les pigments non- photosynthétiques.

11.2.1.Les pigments photosynthétigues :

Les pigments photosynthétiques ont le r6le de la coloration des feuilles chez les végétaux

supérieurs, aussi les fruits et les fleurs.
Ces pigments sont classés en trois groupes selon leur structure moléculaire :

= Leschlorophylles
= |es caroténoides

= Lesphycobilines

11.2.2.Les pigments non-photosynthétiques :

Cette catégorie recouvre principalement la famille des « flavonoides » qui sont des pigments
responsables de la pigmentation des plantes. Ils sont présents dans tous les végétaux

supérieurs : feuilles, fleurs, tiges, grains....ct sont tres importants pour la coloration des fleurs.

On classe les flavonoides sur la base du nombre, de la position et de la nature des substituant
(groupements hydroxyles -OH et methoxyles —OCHgs principalement), sur la base des deux

cycles aromatiques A et B et sur la base de la chaine de carbone intermédiaire:

Ondistingue:
= les anthocyanes
= les leuco-anthocyanes

= |es flavonols, flavanones et flavones

10
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= les isoflavonoides (roténones et roténoides)

= Les tanins condensés[9].

11.3.Définition de colorants :

Un colorant est une matiére colorée par elle-méme, capable de se fixer sur un support. La
coloration plus ou moins intense des différentes substances est liée a leur constitution
chimique. En fait, un colorant est un corps susceptible d’absorber certaines radiations
lumineuses et de réfléchir alors les couleurs complémentaires. Ce sont des composés
organiques comportant dans leurs molécules trois groupes essentiels : le chromophore,
I’auxochrome et la matrice. Le site actif du colorant est le chromophore, il peut se résumer a
la localisation spatiale des atomes absorbant I'énergie lumineuse. Le chromophore est
constitu¢ de groupes d’atomes dont les plus classiques sont le nitro (—NO2), le
diazo(—N=N—), le nitroso (—N=0), le thiocarbonyl (—C=S), le carbonyl (—C=0), ainsi que
les alcénes (—C=C—)[10].

11.4.Relation entre la structure moléculaire et la couleur d’un pigme nt végétal :

On rencontre dans la structure des pigments végétaux un méme systeme de liaisons
conjuguées (c'est a dire une alternance de liaisons simples C-C et doubles C=C). C’est ce
systtme de diénes conjugués qui est a 1'origine de I’absorption de la lumicre a certaines
longueurs d’onde déterminées, et donc de la couleur particuliere de chaque pigment végétal.

Ainsi, le cceur de la structure de la chlorophylle forme un relais de liaisons conjuguées.
De méme, le B-caroténe possede un systéeme de 11 doubles liaisons conjuguées.

\
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Les flavonoides possédent également un systeme de diénes conjugués dans leurs cycles
benzéniques et la multiplicité de leurs couleurs est directement liée a la diversité des fonctions

chimiques fixées sur leur noyau de base[9].

11
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I11. Généralités sur la plante utilisée :Capsicum. annum L

Le Piment est originaire d' Amérique du Sud. Sa culture est trés ancienne, plus de 7000 ans, et
c'était une épice courante.

Le piment et le poivron ne sont qu'une seule et méme plante mais le premier est fort alors que
le second est doux. Il donne de la couleur au potager et peut étre cultivé en pleine terre ou en

pot. Peu difficile de culture, le piment a besoin de beaucoup de chaleur et de soleil pour
pouvoir se développer [11].

I11. 1.Piment rouge :

111 .1.1.Définition :

Les piments rouges appelés encore piment de Cayenne ou paprika sont des fruits comestibles
a saveur fortement épicée. lls proviennent de la famille des piments, produits par le Capsicum,

annum var. longum.

Figurel : Fruit de piment rouge.

Les piments rouges servent a préparer des sauces et des légumes confits. Ils donnent un go(t
agréable aux salades de concombre, aux salades de mangue, et a bien d'autres préparations
épicées. C'est un fruit riche en vitamine B1, B2 et C, en potassium, en calcium, en magnésium
et en phosphore. La composition du piment rouge est plus riche en matieres minérales qu'en
matiéres grasses. Il apporte 32 kcals par 100 g de valeur énergétique avec 0 % de cholestérol.
Tres riche en fibres et en antioxydants, il inhibe la croissance du cancer de la prostate chez
I'homme. Ceci est d( a l'action de la Capsaicine, provoquant une sensation de brdlure lors de

la consommation de piments rouges. Ce facteur freine alors le développement des vaisseaux

12



Chapitre I : étude bibliographique

dans la tumeur et c'est ce qui entraine le ralentissement de la progression du cancer. Par
ailleurs, ce fruit posséde également une fonction anesthésique. En effet, la Capsaicine, qui en
est la principale substance constitutive, incite le blocage du fonctionnement des neurones.

Ainsi, elle cible et inhibe la sensation de la douleur[12].

111 .1.2.Aspect botanique :

Les poivrons aux différentes couleurs utilisés comme légumes, appartiennent a la variété
Capsicumannum L.

Pour désigner les divers produits issus des Capsicum, la terminologie dépend des pays de
production ; il s’agit de piment doux, paprika, capsicum, pimiento, aji, chili, ...etc. Dans le
commerce, on ne fait aucune distinction entre les différentes variétés, ce quiest encore source

de confusion.

D’une maniére générale, le commerce classe les différents cultivars en fonction de leur saveur

brilante et piquante et de la taille des fruits[13].

I11. 1.3. Semis, culture, récolte de poivron / piment :

Le poivron (Capsicum annum) apprécie le soleil. Les semis de piment sont a réaliser au
chaud (au moins 18°C), l'idéal étant de pouvoir procéder sur couche chaude, a partir de la fin
du mois de février ou au cours du mois de mars. Le repiquage s'effectue lorsque les
températures sont suffisamment hautes, a partir de la fin du mois de mai. Le sol doit étre
profond et meuble pour le bon développement des racines et enrichi en compost, pour une
bonne fructification. Les piments sont récoltés, si possible, lorsqu'ils sont bien mdrs ; c'est la
qu'ils sont les plus parfumés. Ils sont cueillis au fur et a mesure des besoins, jusquaux gelées.

Pour une consommation ultérieure, ils sont mis a sécher a I’air libre[14].

Entre chaque utilisation, les épices sont rangées dans des flacons ou boites hermétiques a ’abri de la
chaleur (pas a c6té du gaz ou du four) et de la lumiére. Les pots transparents sur une étagere en pleine

lumiére sont a éviter. Certes, c’est esthétique, mais c’est le meilleur moyen de les gacher ![5].

111 .1.4.Les différentes variétés de piment :

Le genre Capsicum regroupe 5 especes domestigquées :
o Capsicum frutescens, dont font partie le Tabasco et le piment oiseau (variété non

domestiquée) ;
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o Capsicum pubescens, le piment le plus consommeé par les incas

o Capsicum baccatum (appelé aji en Amérique latine), qui a une bonne capacité a sécher

o Capsicum chinense, espece provenant des Caraibes (et non de Chine) et comprenant
les variétés les plus fortes

e Capsicum annum, lespece la plus cultivée dans le monde, comprenant entre autres

les poivrons, les Cayenne, Corno di Toro...[15].

I111.1.5.les caractéristiqgues du piment rouge :

Capsicum annuum est le nom scientifique des différentes variétés de poivrons et piments. Il
appartient a la famille des Solanaceae. Actuellement, I'espéce du genre Capsicum est la plus

cultivée dans le monde entier[15].

Figure? : la plante de Capsicum annuum L

111.1.6.Bienfaits du piment :

Grace a la capsaide, le piment est excellent pour soigner la grippe, le rhume et aide a prévenir
les maladies cardio-vasculaires. Le piment est antibactérien, antiseptique, diurétique,
sudorifique et digestif. En usage externe, il soulage l'arthrite, le rhumatisme et la dystrophie.
L’application sur une plaie par contre est a eviter.

Riche en Vitamines A, E, C, K..., le piment possede de nombreuses propriétés bénéfiques
pour lorganisme : stimule la salivation et aide a une meilleure digestion, prévient la
formation de gaz dans les intestins, lutte contre la formation de caillots sanguins déclencheurs
de crises cardiaques et d'attaques cérébrales, déclenche la diffusion d'endorphine (anti douleur

similaire a la morphine) dans lorganisme. Contrairement a ce que lon croit, le piment
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n'irrite pas les parois de l'estomac, au contraire il active les sucs gastriques. Il ne déclenche

pas non plus d'ulceres mais il ne vaut mieux pas en manger siona déja un ulcere[16].

111 .1.7.Composition chimique du piment rouge :

o Colorants : 0.1 & 0.5% de I'extrait sec, caroténoides rouge a orange, Capsanthine,

Capsorbine
= Vitamines :
» C (acide ascorbique) : 0.1% (la vitamine C a été insolée pour la premiére fois par
A. VVon Szent-Gyorgyi a partir du paprika, en 1937 il recut le prix Nobel)
» Provitamine A E
= Sels minéraux : Ca, Mg, P, K

= Huile essentielle: moins de 1%

» Long hydrocarbure, acides gras, méthyle ester d'acide gras...

» Principe piguant : 1 a 4% de selon les variétés.

» 66% Capsaicine
» 32% DihydroCapsaicine

» traces de nor-dihydro-capsaicine, homo-dihydro-capsaicine, homo-capsaicine[17].

111.1.8. Utilisation des Capsicum :

Il faut toujours distinguer les deux grands types de piments : doux et forts. L’utilisation du
piment doux, et plus particulicrement celle de son extrait, I’oléorésine de paprika, est
importante dans le domaine de la salaison. Colorant naturel, le paprika est utilisé couramment
dans les produits laitiers et méme dans les boissons. Dans la cuisine méditerranéenne et
d’Europe Centrale, le piment doux est souvent employé pour sa couleur et son golt de
poivron.

Cependant, I’utilisation du piment est fortement répandue dans les cuisines traditionnelles de
nombreux pays de la bande subtropicale, car il est aussi un excellent antiseptique. Par
exemple, les enchiladas (viandes séchées au soleil au Mexique) doivent macérer dans des
piments forts[13].
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Figure3: La Poudre de paprika.
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11.1. Provenance du matériel véoétal :

Pour la réalisation des objectifs de notre travail, la plante récoltée de Ain el Hout (Tlemcen)
vers la fin du mois de janvier, nous a été fournie par une herboriste de la région.

11.2. Préparation et Conservation :

Il est nécessaire de connaitre les meilleures méthodes pour conserver les principes actifs de la
plante et par conséquent la valeur nutritionnelle de I’épice qui en découle. La conservation
impose trois étapes : la dessiccation, le conditionnement et le stockage.

11.2.1.La dessiccation :

La dessiccation consiste & éliminer progressivement I'humidité des plantes. Une plante
humide devient une proie facile des bactéries et des champignons, qui l'attaquent et
provoquent une altération de ses principes actifs. C’est pourquoi, aprés chaque récolte, le
matériel végétal est nettoyé (débarrassé des débris) puis étalé sur du carton étendu par terre
ensuite laissé sécher pendant un mois et demi a I’ombre, a I'abri de la poussiére et dans des
endroits bien aérés. Le matériel végétal est disposé par fines couches et remué de temps a
autre.

11.2.2. Le conditionne ment :

Une fois sec, le matériel végétal doit étre conditionné de maniére a ne pas souffrir de
détérioration par l'action du soleil, de 'humidité ou de la chaleur. Notre plante (le fruit)
séchée puis coupée en morceaux a été ensuite réduite en poudre a I’aide d’un moulin a café.
Le broyat est mis dans des sachets en papier ou des récipients en verre.

11.2.3.Le stockage :

La conservation du matériel végétal emballé se fait dans un endroit sombre, frais et sec. En
en effet, la lumiere, la chaleur et 'humidité sont les principales causes de déetérioration de ces
produits[4].

I1.3.Teneureneau :

11.3.1. Définition :

La teneur en eau des épices est une évaluation quantitative de 1’eau. Appelée aussi humiditeé
ou titre en eau, elle représente la quantit¢ d’eau perdue par I'épice lorsqu’on la place en
équilibre avec une pression de vapeur d’eau nulle. On exprime la mesure en « g » d’eau pour
100 g d’épice séche.

11.3.2. Intérét de la mesure :

La teneur en eau d’une €épice détermine ’appétence et certains caractéres organoleptiques de

celle-ci. La mesure de la teneur en eau répond aux quatre nécessités suivantes :
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e Nécessité technologique : pour déterminer les conditions optimales des opérations de
récoltes, de séchage, de stockage, ou de transformation des aliments.

e Nécessité analytique : pour rapporter les résultats a une base fixe.

o Neécessité commerciale : les contrats d’achat et de vente stipulent la limite supérieure
de la teneur en eau a ne pas dépasser.

e Nécessité reglementaire : la loi fixe de la teneur limite en eau de certains aliments.

11.3.3. Méthodes de détermination du taux d’humidité :

Un trés grand nombre de méthodes sont décrites, elles sont consignées dans les normes
AFNOR. La teneur en eau des aliments est tres variable ou elle est la plus faible dans les
céréales (10 a 20%)

Le choix d’une méthode de détermination du taux d’humidité repose sur la fragilité de
I’aliment, la quantité d’eau présente et I’importance de I’échantillon.

La teneur en eau peut étre déterminée par perte de poids a la dessiccation (103-105°C a l'étuve
pendant plusieurs heures).

Par cette méthode indirecte, on dose toutes les matieres volatiles jusqu'a 105°C et on introduit
une erreur plus ou moins importante selon la denrée (négligeable pour certaines denrées
comme les épices). En réalité, on ne détermine pas la teneur en eau mais la teneur en matiére
séche[18].

La matiére seche a été déterminée par la méthode AOAC 925.10 (1990).

Le principe repose sur la perte d'eau libre de notre échantillon qui est le paprika a I'étuvage.
On pése premiérement la coupelle vide et on note la valeur « MO » lue. On ajoute dans la
coupelle 5gde la poudre de paprika et onreléve la nouvelle masse « M1 » de I'ensemble.
Puisonplace I’ensemble dans une étuve a 105°C pendant 24 heures.

Apres ce temps de séchage, la coupelle a été sortie de I'étuve, puis refroidie dans un
dessiccateur (P20Os) avant d’étre pesée a nouveau« M2 ».

La détermination de la teneur en eau (TE) du produit sera obtenue en faisant le calcul ci-

apres :[4]
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I11.4. Teneur en cendres totales :

Sur le plan nutritionnel, il n’y a pas beaucoup d’intérét a connaitre la teneur en cendres
totales sauf pour fournir une estimation approximative de la matiere inorganique totale et de
Vérifier si la matrice organique a été bien détruite. La teneur en cendres totales est cependant
essentielle pour calculer les glucides totaux par différence.

La teneur en cendres brutes a été déterminée suivant la méthode AOAC 920.87

(1990). Elle consiste a minéraliser 2 g de poudre contenus dans un creuset en porcelaine dans
un four a moufle. Le creuset de minéralisation vide a été préalablement nettoyé, seché et pesé
(MO). Le creuset contenant la poudre de paprika (2 g) a été de nouveau pesé (M1), puis placé
a I’étuve a 105 °C pendant 24 heures.

Aprés sechage, le creuset a été sortide I’étuve, puis refroidi dans un dessiccateur

(P20s) avant d’étre pesé (M2). Une fois pesé, le creuset a été introduit dans le four a 550°C
pendant environ 6 heures, refroidi dans le dessiccateur et pesé a nouveau.

La teneur en cendres est la masse de produit restant dans le creuset apres minéralisation
rapportée a lamasse seche totale du produit. Les résultats exprimés représentent la moyenne

de quatre essais[4].

Figure 4 : Cendres totales de paprika dans des creusets en porcelaine.

11.5.Dosage des miné raux :

La majorité des méthodes d’analyses des constituants inorganiques requiérent, soit une étape
d’extraction et de concentration, soit une étape de destruction de la matrice organique. La

destruction de la matrice supprime un grand nombre de sources potentielles d’interférence et
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permet de récupérer la fraction inorganique d’intérét dans une forme concentrée. La matrice
organique était minéralisee par voie séche mais, peut aussi étre minéralisee par voie humide
en présence d’acides concentrés (HCI) a chaud.

Une fois la matrice organique détruite, les constituants minéralisés peuvent étre mesurés par
différentes techniques. En plus des méthodes classiques utilisées comme la gravimétrie, la
volumétrie, la polarimétrie et les méthodes colorimétriques, les méthodes instrumentales
augmentent la rapidité d’analyse, 'automatisation et la fidélité. Il est essentiel d’utiliser des
matériaux de référence (externe ou interne) les plus proches possibles de la matrice étudiee et
de faire diverses mesures de contrdle de la qualité. Cette approche est d’une importance
fondamentale pour la mesure des oligoéléments[19].

Les échantillons de poudre de paprika (2 g) ont été pesés dans un creuset puis introduits dans
un four a moufle pendant 6 heures. La cendre obtenue a été dissoute dans 4 ml d'acide
hydrochlorique concentré et la solution filtrée dans un flacon de 10 ml. Le volume a été
complété avec de leau distillée jusqu’au trait de jauge, avant de servir a I'analyse des
minéraux[4].

Plusieurs minéraux ont ét¢ déterminés par spectrométrie d’absorption atomique tels que :

Plomb, cobalt, chrome, nickel, zinc, cadmium et cuivre

11.6.Dosage des lipides (corps gras) :

Les lipides sont des molécules composées d'acides gras, dont il existe de nombreuses sortes.
Ils constituent la matiere grasse organique. Pour I'extraction des corps gras, 1’appareillage
nécessaire est constitué : d’un ballon contenant ’hexane et la pierre ponce pour régulier
I’ébullition placé au-dessus d’un chauffe ballon et au-dessous d’un soxhlet dans lequel est
inséré la cartouche d’extraction en papier filtre, contenant environ 30 g de la matiére a
extraire. Ce montage est lié a un réfrigérant pour le refroidissement dans lequel les vapeurs du
solvant se condensent. Ce condensat traverse la cartouche contenant la matiére a extraire puis
il est récupéré dans le ballon. A la fin de I’extraction qui a duré environ 1h 30mn, on laisse
refroidir le ballon, puis on évapore le solvant au Rotavapor et on récupére I’huile. Pour réaliser

une extraction correcte d’une substance, on réalise généralement plusieurs cycles a peu prés 54 cycles

tels que décrit précédemment[20].
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Figure 5: Montage de soxhlet.

A la fin de I’extraction, il faut se débarrasser du solvant qui a permis d’extraire le composé

souhaité en utilisant un évaporateur rotatif. (Figure 6)

Figure 6: Evaporateur rotatif.
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11.7.Dosage des huiles essentielles :

Une huile essentielle, appelée aussi essence végétale (du latin essentia, « nature d'une
chose ») est le liquide concentré et hydrophobe des composés aromatiques volatils d'une
plante

Le matériel végétal séché est soumis a une hydrodistillation au moyen d’un dispositif
d’extraction de type Clevenger (Figure 7). Cette technique se base sur le pouvoir que
possede la vapeur d’eau a transporter les huiles essentielles. L’opération consiste a immerger
une quantité de poudre de paprika séchée dans un grand ballon en verre, on y ajoute une
quantité¢ suffisante d’eau distillée sans pour autant remplir le ballon pour éviter les
débordements de I’ébullition.

Le mélange est porté a ¢ébullition a ’aide d’un chauffe ballon. Les vapeurs chargées d’huile
essentielle passent a travers le tube vertical puis dans le serpentin de refroidissement ou aura
lieu la condensation. Les gouttelettes ainsi produites s’accumulent dans le tube rempli
auparavant d’eau distillée. L huile essentielle de faible densité par rapport a 1’eau, surnage a
la surface de cette dernicre. L’huile ainsi obtenue est récupérée puis traitée par un
déshydratant, le sulfate de sodium, pour éliminer le peu d’eau susceptible d’avoir été retenue
dans I’huile et enfin conservée dans des flacons opaques bien scellés a température basse

(4-5 C°. L’opération d’extraction dure en moyenne trois heures & partir du debut
d’ébullition.[21]

Figure 7 : Hydrodistillation de la matiere séche au moyen d’un dispositif d’extraction de
type Clevenger.
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11.8.Extraction des principaux colorants :

11.8.1. Extraction solide-liguide (chauffage a reflux) :

C’est une méthode d’extraction solide-liquide a chaud. Le reflux permet la réalisation d'une

extraction a une température constante (température de reflux) égale a la température

d'ébullition du solvant. Ainsi le solvant s’¢vapore et le réfrigérant recondense les vapeurs qui

retombent dans le ballon, permettant au solvant d’étre ainsi recyclé. Le chauffage

(augmentant solubilité et transfert de matiere), 1’ébullition (agitation) et le reflux (recyclage

du solvant) permettent une extraction efficace avec un appareillage relativement simple. Le

chauffage a reflux est utilisé pour extraire efficacement des composés photochimiques [22].

0

YV V.V V VYV V

J : 1: Réfrigérant a boules
2:Ballon
{ ‘3 3 Chauffe ballon

4 Sortied'eau

5: Entrée d'eau

6: Echantillon + solvant

7 : Support élévateur

Figure 8 : Montage d’un systeme de chauffage a reflux.

Mode d’opératoire :

Les colorants de la poudre de paprika sont extraits par un solvant organique (le
dichlorométhane : (CH2CkL).Dans un ballon de 100 ml, équipé d’un dispositif de
chauffage a reflux,

Introduire 2 g de la poudre de paprika

Ajouter 20 ml de dichlorométhane

Introduire quelques grains de pierre ponce.

Maintenir a ébullition & 40°C pendant 30 mn.

Laisser refroidir le mélange.

Filtrer sur Bichner et récupérer le filtrat qui renferme tous les pigments du
paprika[23].
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11.8.2. Chromatographie des colorants extraits :

11.8.2.1. Présentation de la technique :

La chromatographie est une technique séparative analytique. Elle consiste a faire migrer les
constituants a séparer sur une phase stationnaire immobile a l'aide d'une phase mobile liquide
ou gazeuse de nature différente. Chaque molécule sera plus ou moins rapidement entrainée
selon son affinité pour respectivement la phase stationnaire et la phase mobile, permettant la

séparation des différents constituants présents.

A partir de ce principe trés général, il existe de trés nombreux types de chromatographie en
fonction de la nature de la phase stationnaire, de la nature de la phase mobile, et de la nature
des interactions entre ces phases et les molécules a purifier. En effet, selon les cas, les facteurs
physico-chimiques qui interviennent comme critere de séparation sont totalement différents :
ce peut étre la masse moléculaire, la charge, I'hydrophile/hydrophobicité, la structure
tridimensionnelle, ...etc. Evidemment, le choix est effectué au cas par cas en fonction des
besoins. Il n'est dailleurs pas rare d'utiliser successivement plusieurs types de

chromatographies au cours d'une méme purification[24].

Ondistingue les différentes méthodes chromatographigues selon la nature des phases.
% Phase stationnaire:
- dans une colonne au travers de laquelle progresse la phase mobile par gravité ou sous
I’action d’une différence de pression : chromatographie sur colonne
- sur une surface plane : chromatographie sur couche mince (CCM)
% Phase mobile :
Phase qui se déplace sur ou a travers la phase stationnaire, entrainant avec elle I’analyte.
Le processus d’entrainement de cet analyte est appelé élution. La phase mobile peut étre un

liquide ou un gaz[25].

11.8.2.2. Chromatographie sur couche mince :

a) Définition et Principe :

La Chromatographie sur Couche Mince (CCM) est une méthode de séparation physico-
chimique. La couche mince (phase stationnaire qui est le gel de silice), constituée d'une

substance finement pulvérisée, est appliquée ou fixée sur une plaque de verre, de métal ou
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sur une feuille appropriée. La solution du mélange inconnue est déposée a la ligne de départ
sous forme d'un point. La plaque est introduite dans une cuve étanche contenant I'éluant
approprié (dichlorométhane).

La phase mobile ou éluant est un moyen de transport, qui est constituée d'un ou plusieurs
solvants. Elle monte par capillarité dans la phase stationnaire, c'est-a-dire la couche poreuse.
La séparation des constituants du mélange s'effectue grace a lascension par la phase
stationnaire (développement). Ensuite, les substances incolores seront rendues visibles
(détection).

b) Choix de la phase stationnaire :

Le gel de silice est la phase stationnaire la plus importante et la plus utilisée. Il en existe de

différentes sortes suivant qu'il contient ou non un agent liant ou un indicateur de fluorescence
¢) Choix de la phase mobile :

Le choix de la phase mobile (quiest unsolvant ou un mélange de solvants) dépend avant tout
de la polarité des constituants de I'échantillon et de la phase stationnaire. Ces deux phases

doivent avoir des polarités opposees.[26]

d) Rapport frontal (Ry) :
Le Re(rapport frontal ou rétention frontale) est caractéristique d’un produit dans un éluant

donné et pour une phase stationnaire donnée. [27]

(-o ¢ ————— Produit moins polaire, moins accroché

{' ¢ =—> Produit plus polaire, plus accroché
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Rapport frontal :
h
A Rf = ﬁ
O
®* h: hauteur de la ligne de base &
H la tdche encm
* H: havuteur de la ligne de base
h au front du sclvant en cm
—]
A B

Hauteur de migration

Rf = = valeurentre O et |

Hauteur du front de solvant

Il faut noter que chaque substance possede un Rfdans un systéme chromatographigque donné.
[26]

11.8.2.3 Chromatographie sur colonne :

La technique de la chromatographie sur colonne permet la séparation des différents
constituants d'un melange, mais elle peut étre utilisée couplée a un moyen de détection,
comme par exemple une spectroscopie UV-visible ou une spectrométrie de masse et on

obtient ainsi une chaine compléte automatisable d'analyse[28].
a) Préparation de la colonne :

La réalisation d'une colonne impose de respecter certaines régles qui permettront une

séparation efficace.
On place tout d'abord un morceau de coton au fond de la colonne que l'on recouvre d'éluant,

afin d'éliminer l'air emprisonné dans le coton. Onrajoute un demi-centimetre du sable environ
au-dessus du coton, afin que la phase stationnaire ne puisse pas s'échapper de la colonne. On

considérera ici que le sable n'a pas de propriétés adsorbantes.
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Enfin, on remplit la colonne avec la phase stationnaire en réalisant une suspension de silice
dans I’¢luant qui est le dichlorométhane. Le gel ainsi formé est introduit dans la colonne grace
a lentonnoir. On rince avec l'éluant et on le laisse s'écouler.
Une fois la colonne remplie, cette couche permet de réaliser des dép6ts et d'ajouter de I'€luant
sans perturber la surface de silice, ce qui empécherait une bonne séparation. On s'assure
régulierement de ne pas assécher la phase stationnaire, en Vérifiant qu'il reste toujours de
I'éluant.

b) Dépot de I’échantillon :
On amene le niveau d'éluant au niveau de la surface de la phase stationnaire. On peut alors
déposer délicatement la solution de I’extrait de paprika en haut de colonne a la pipette Pasteur
afin de ne pas perturber la surface de silice.
Onouvre le robinet pour que les colorants arrivent au niveau de la silice. On rajoute quelques
millilitres d'éluant et on ouvre de nouveau le robinet afin de s'assurer que toute la solution soit

en téte de la colonne de silice.

c) Alimentation de la colonne en élution:

On peut alors ajouter [I'éluant. Les premiers
millilitres doivent toujours étre ajoutés avec
précaution a la pipette pasteur. Ensuite, on peut
ajouter I'éluant plus rapidement en le versant
directement dans la colonne.

L'éluant utilisé ici dans un premier temps est le
dichlorométhane ; il permet [élution de deux
phases principales ou la premiere est jaune et la
deuxi¢me est rouge alors qu’une troisiéme phase
reste fortement retenue par la silice de couleur

orange. Apres avoir récupéré les deux premieres,

on change I'éluant pour récupérer le dernier
colorant. Pour ce faire, on utilise de [acétate
d’éthyle[28].

Figure 9 : chromatographie sur micro-colonne de

paprika (une seringue).
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11.8.2.4 Techniques d’identification structurale :

L’objectif des spectroscopies optiques est d’obtenir des informations sur la matiére a partir de
son interaction avec le rayonnement. Selon la fréquence du rayonnement incident (c’est-a-dire
son énergie), typiquement I’ultraviolet (UV), le visible ou I’infrarouge (IR), I’interaction
matiere rayonnement concerne divers types de niveaux d’énergie de la matiére. Le type
d’information obtenu dépendra de la sensibilit¢ de l'appareillage (et, donc, de la méthode
d’enregistrement du spectre) et de la nature de 1’échantillon (état physique : gaz, liquide,
solide...). En pratique, I’analyse peut étre qualitative : 1’identification d’un composé est
recherchée a partir de sasignature spectrale, celle-ci dépendant des niveaux d’énergie
«sondés » par le rayonnement, ou quantitative : dans ce cas, outre 1’identification, c’est une

méthode de dosage d’une substance, grace a sa signature spectrale, qui est recherchée[29].

a) Spectroscopie U.V : Analyse spectrophotométrique des différentes fractions

Les techniques de spectroscopie UV-visible sont des méthodes simples et rapides qui
fournissent des informations sur la nature chimique, les propriétés physico structurales, et
les caractéristiques optiques des composés.

C’est une méthode quantitative et qualitative de grande utilité pour les analyses
chimiques. Dans les composés, chaque fonction absorbe a une longueur d’onde bien
déterminée. Ceci permet de caractériser les molécules.

La mesure de [I’absorption UV permet également de connaitre ou de déterminer la
composition chimique d’un mélange, par comparaison avec des témoins[30].

Pour notre part, les trois pigments ont été traités par UV-visible. (Thermo ELECTRON
CORPORATION-Evolution 100)

b) Spectroscopie dans I’infrarouge :

La spectroscopie infrarouge (IR) est une classe de spectroscopie qui traite de la région
infrarouge du spectre électromagnétique. Elle peut étre employée pour lidentification de
composés ou pour déterminer la composition d'un échantillon. Les tables de corrélation de
spectroscopie infrarouge sont largement présentes dans la littérature scientifique. Le domaine

infrarouge s’étend de 0,8 pma 1000 pm[31].
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+ Préparation d'un échantillon Infrarouge (Perkin Elmer — Spectrum One «FT-IR
Spectrométer)
Suivant la nature de l'échantillon, solide ou liquide, les techniques different. Un solide sera
broyé en présence de bromure de potassium (qui est transparent jusqua 400 cm-1) puis
comprimé sous pression réduite pour former une fine pastille. Une autre technique consiste a
disperser le solide dans une paraffine et a déposer la suspension sur une pastille de chlorure de
sodium monocristallin (transparent jusqu'a 625 cm-1)[32].

Dans notre cas, nous avons utilisé la premiere technique celle du KBr.
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I11.1. La teneuren eau:

La teneur en eau de la poudre du paprika (Capsicum annum) est de 1’ordre de 17%.
Cette valeur représente la moyenne de quatre essais. Ce résultat montre que cette épice peut
étre classée parmi les épices a basse teneur en eau. Ces teneurs en eau relativement faibles
confeérent aux poudres d’épices une plus grande stabilité et par conséquent un stockage assez
long. Le taux d’humidité obtenu est supérieur a celui donné par I’ Association Européenne des
Epices (2011) pour du paprika moulu dont la teneur est de 11%. En comparant notre résultat
avec celui obtenu par Abdou Bouba Armand (janvier 2009) sur I’épice de Capsicum
frutescents ; une espece de méme famille que Capsicum annum, les teneurs en eau sont

similaires.

111.2. La teneur en cendres totales :

L’incinération complete de notre épice a donné lieu a des cendres de couleur blanche a
grise. Les cendres obtenues sont légéres et ont une masse plus au moins faible dont le
pourcentage correspondant est de I'ordre de 8%. Ce résultat indique qu’environ 0,08¢ de
minéral pourrait étre fourni par la consommation de 1g d’épice. Cette forte teneur en cendres
montre que cette épice pourrait &tre une bonne source alimentaire de minéraux. En outre,
I’Association Européenne des Epices (2011) donne pour du paprika moulu un pourcentage

en cendres de 10%.

111.3.Dosages des minéraux :

Les résultats des minéraux dosés sont rassemblés dans le tableau 4. Les éléments qui y
figurent, appelés aussi métaux lourds, sont présents dans 1’épice a 1’état de traces.
La teneur en chrome s’avere élevée par rapport aux teneurs des autres ¢léments qui se sont
révélées faibles. La plupart d’entre eux, les oligo-éléments, sont nécessaires a la vie en faible
dose. lls peuvent cependant se révéler trés nocifs en quantités trop importantes ; c'est le cas du
cuivre et du chrome. D'autres ne sont pas necessaires a la vie et sont préjudiciables dans tous
les cas, comme le plomb, le cadmium. Les métaux lourds s'accumulent dans les organismes
vivants et ont des effets toxiques a court et long terme. Certains, comme le cadmium, le

chrome et le plomb, sont cancérigenes.
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Minéral Concentration
(Ppm)
plomb 0.762 + 0.013
cadmium 0.018 + 0.001
chrome 42.225 + 3.965
zinc 1.826 +0.024
cobalt 0.409 + 0.003
nickel 0.450 +0.005
Cuivre 4.065 + 0.785

Tableau 2: Les teneurs du paprika en minéraux

111.4. Dosage des lipides (corps gras) :

La méthode Soxhlet est la méthode de référence utilisée pour la détermination de la matiere
grasse dans les aliments solides déshydratés. C’est une méthode gravimétrique, puisqu’on
pese I’échantillon au début et la matiére grasse a la fin de I’extraction. Cette épice esta 4% en
corps gras. Le fruit du paprika est considéré comme non oléagineux. La valeur trouvée est
calculée par rapport a la matiére séeche comme suit :
M; (Masse de la cartouche vide)=1.80 g
M, (Masse de la cartouche remplie de paprika)=11.80 g
Mo (Masse de paprika utilisée) = 10 g
—Mj3 (Masse de paprika séche correspondante) = 8.32g
M; (Masse du ballon vide)=103.24 ¢
Ms (Masse du ballon + huile essentielle)=103.58 g

Le rendement en matiere grasse :

Mf — Mi 0.34
i ———— = — = 0
R% = 3 x100 - R 537 X100 =4.09%

111.5. Dosage des huiles essentielles :

Les huiles essentielles de I’épice ont été obtenues par hydrodistillation au moyen d’un
extracteur de type Clevenger. L’huile essentielle obtenue de couleur jaune pale est d’une
odeur piquante tres forte. Le rendement d’extraction est faible ou la teneur en huiles
essentielles est de 0.066 %. Cette valeur est calculée par rapport a la matiere seche comme
suit :
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Mo (Masse de paprika utilisée) = 237 g

M; (Masse de paprika seche correspondante) = 197.28 g
Mf ( Tube+ huile essentielle) =2.97 g

Mi (Tube vide) = 2.84 g

Le rendement en huiles essentielles est :

Mf — Mi 0.13
'x 100 — RY% =
M1 197 .28

R% = X 100 =0.066 %

111.6. Extraction des principaux colorants :

111.6.1. Extraction solide-liquide :

Apreés une extraction solide- liquide par un chauffage a reflux
de la poudre de paprika avec du dichlorométhane, I’extrait
obtenu a été concentré (Figure 10) pour des utilisations
ultérieures.

Figure 10 : ’extrait du paprika.

111.6.2. Chromatographie des colorants extraits :

111.6.2.1.Chromatog raphie sur couche mince :
» Choix de I’éluant :

Dans le but d’une meilleure séparation des principaux colorants du paprika et aprés quelques

tatonnements, plusieurs systemes d’éluant ont été utilisés comme :

1- Cyclohexane/Acétone/Ether de pétrole : 5/10/85%
2- Dichlorométhane/Acétate d’éthyle : 80/20%
3- Dichlorométhane/Acétate d’éthyle : 50/50%

4- Dichlorométhane

Les résultats obtenus pour les différents systemes sont illustrés par les chromatogrammes
(figures 12, 13, 14, 15)
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Figure 11: CCM de I’extrait Figure 12 : CCM de I’extrait
(Premier éluant) (deuxieme éluant)

Figure 13 : CCM de I'extrait Figure 14 : CCM de I'extrait
(troisiéme éluant) (quatriéme éluant)

Pour les trois premiers systemes, la migration et la séparation des colorants étaient peu
convaincantes avec apparition de trainées. Nous avons donc opté pour le dernier éluant,
résultat qui concorde avec la plupart des protocoles que nous avons consultés et qui
préconisent l'usage du dichlorométhane pour cette chromatographie. En effet, la migration et

la séparation des différents colorants étaient bien visibles. Par ailleurs, cet éluant présente
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I’avantage de se conserver assez bien du fait de sa faible volatilité. Les caractéristiques des

taches principales sont données dans le tableau :

Tache Couleur Rapport frontal(Rf)
Téachel Jaune 0.81
Tache2 Rouge 0.36
Tache3 orange 0.10

Tableau 3 : Caractéristiques des taches obtenues.

111.6.2.2. Chromatographie sur colonne :

Sur la colonne, apparaissent trois tdches principales. Nous observons bien que l'ordre de sortie
de la colonne est le méme que lordre de migration sur la plague: une tdche jaune migrant le
plus haut sur la plague CCM se trouve la plus rapidement entrainée par le dichlorométhane et
qui correspond & un composé trés peu polaire, suivie d’une tiche rouge correspondant a un
composé moyennement polaire. Pour la troisiéme tache qui a été retenue par la silice, elle a
été entrainée par lacétate d’éthyle. Douze fractions de paprika ont été recueillies et
rassemblées en trois fractions principales. Ces dernieres ont été par la suite analysées par
CCM en présence d’une référence le B caroténe. Le choix de ce composé témoin nous a été
dicté suite a notre revue bibliographique de tous les protocoles sur I’extraction du paprika. Sur
le chromatogramme obtenu (figure 18) nous remarquons que la fraction 1 et le B caroténe

présentent tous les deux une tAche jaune de méme rapport frontal Ry.
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Figurel5 : les douze fractions de paprika Figure16: les trois fractions
principales Obtenues chromatographie sur colone . du paprika.
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Figure 17 : CCM des trois fractions en présence du 3 caroténe.

Le résultat obtenu ne fait que confirmer ce qui a été rapporté par la littérature concernant la
nature des trois principaux colorants. En effet, en plus du p-carotene (famille des
caroténoides), la tache rouge correspond aux esters gras de la capsanthine alors que la tache

orange représente un ester gras de la capsorbine.
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37



Chapitre 111 : Résultats et interprétations
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Les trois molécules possedent 9 liaisons conjuguées, ce quiexplique qu'elles sont colorées.

111.6.2.3. Techniques d’identification structurale :

a) Spectrophotométrie U.V :
Nous analysons les trois fractions 1 (jaune), 2 (rouge) et 3(orange) au spectrophotometre. Les

spectres d’absorbance sont illustrés dans les figures (18, 19, 20)

B-carotene

0.7 -
0.6 -
0.5 -
0.4 -
0.3 - —A

0.2 -

0.1 -

0 200 400 600 800 1000

Figure18 :spectre U.V-visible de la fraction jaune.
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Figure19 : spectre U.V-visible de la fraction rouge.
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Figure 20 : spectre U.V-visible de la fraction orange.

Nous remarquons bien que la longueur d'onde du maximum d'absorption et l'allure générale

du spectre varie d’une fraction a une autre. En sachant que la couleur de chaque fraction

dépend de la longueur d’onde absorbée, les couleurs des fractions sont compatibles avec les

spectres d’absorbances ci-dessus. En effet, toutes les fractions absorbent dans le bleu, comme

leur couleur le laissait prévoir :

- La fraction 1 absorbe les radiations bleues aura une coloration jaune correspondant a

la couleur complémentaire dubleu.

- La fraction 2 absorbe les radiations bleues-verdatres aura une coloration orange
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- La fraction 3 absorbe les radiations vertes-bleues aura une coloration rouge

Couleur violet Bleu vert jaune orange rouge

absorbée

Longueur 400 - 424 | 424 —-491 | 491-575 | 575-585 | 585-647 | 647 -850

d’onde (nm)

Couleur jaune - vert Jaune pourpre bleu vert - bleu | bleu- vert

complémentaire

Tableau 4 : les couleurs absorbées et leurs longueurs d’ondes.

200 Longueur d'onde (nm) Couleur
absorbée complémentaire

200 I 650-780 rouge I I vert-bleu
595-650 orange I I bleu verditre
560-595 jaune-vert W I pourpre

e 500-560 vert I WM rouge-pourpre
490-500 vert-bleu [N I rouge

500 430-490 bleu verdatre I W orange
435-430 bleu N jaune

400 380-435 violet [ ! jaune-vert

b) Spectroscopie dans I’infrarouge :
Les spectres Infra Rouge des trois fractions sont illustrés dans les figures (21, 22, 23). Les

valeurs des bandes principales caractéristiques de nos composes sont reportées dans les
tableaux (5, 6, 7)

» Fraction jaune :

%T 87

79

78.5

4000.0 3600 3200 2800 2400 2000 1800 1600 1400 1200 1000 800 600 450.0
em-1

Figure 21 : Spectre I.R de la fraction jaune
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L’examen de ce spectre fait apparaitre des bandes d'absorption présentées dans le tableau
suivant (tableau 5)

Les bandes Nombre d’onde Les bandes Nombre d’onde
(cm-1) (cm-1)

Csp3-H 2800-3000 Cycle aromatique 690-710

C=0 1600-1800 0- 735-770

cis-RCH=CHR 675-725 m- 750-810

R,C=CHR 790-840 Cc=C 1600-1670

Tableau 5 : les bandes d’absorptions du spectre IR de la fraction jaune
» Fraction rouge :

60

oooooo

Figure 22 : Spectre I.R de la fraction rouge

L’examen de ces spectres fait apparaitre des bandes d'absorption présentées dans le tab leau

suivantes : (tableau 6)

Bande Nombre d’onde Bande Nombre d’onde
(cm™) cm™)

Csp3-H 2800-3200 C-0 1280

C=C 1600-1800 RCOOR 1735

C=0 1600-1750 RCO; 1400-1600

Tableau 6: les bandes d’absorptions du spectre IR de la fraction rouge
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» Fractionorange :

%T

25

21.7

4000.0 3600 3200 2800 2400 2000 1800 1600 1400 1200 1000 800 600  450.0
em-1

Figure 23 : Spectre I.R de la fraction orange

L’examen de ces spectres fait apparaitre des bandes d'absorption présentées dans le tableau

suivant : (tableau 7)

Les bandes Nombre d’onde (cm-1)
Csp3-H 2800
C=C-C=0 1675
C=C-COOR 1720

Tableau 7 : les bandes d’absorptions du spectre IR de la fraction orange

A la lecture des résultats obtenus, nous pouvons dire qu’il existe une relation entre la structure
moléculaire et la couleur de chaque fraction. En effet, nous rencontrons dans la structure des
différents colorants un méme systéme de liaisons conjuguées caractérisé par une alternance de
liaisons simples C-C et doubles C=C. Un tel systtme de diénes conjugués est a I’origine de
I’absorption de la lumic¢re a certaines longueurs d’onde déterminées et confére a chaque
colorant sa couleur particuliére. Par ailleurs, la multiplicité des couleurs est due également a
la présence de nombreuses fonctions chimiques fixées sur les cycles carbonés telles que les
fonctions cétone, ester....

D’autre part, il existe une relation entre la structure moléculaire et la migration des divers
colorants lors de I’analyse chromatographique. En effet, les différences d’¢lution des trois
colorants sont dues a la présence des différents groupes précédemment cités et qui donnent

aux molécules un caractere polaire, plus important pour les cétones et les groupes hydroxyles
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que pour les esters. Toutefois, la silice comme phase stationnaire est un compose polaire alors

que le dichlorométhane utilise comme éluant est un solvant apolaire.

43






Conclusion

Le travail qui fait 'objet de ce mémoire consiste a une étude physicochimique et a une
mise en évidence des principaux colorants de Capsicum annuum L. (solanacées); une plante a
épice tres utilisée localement.

L’¢tude commence par la préparation de I'épice a partir de la plante. Sur I'épice
obtenue et communément connue sous le nom paprika, nous avons dosé¢ I’humidité, les
cendres, les minéraux, la matiere grasse ainsi que les huiles essentielles. Une teneur en eau
relativement faible confére a cette épice une bonne stabilité pendant le stockage. Le paprika
qui pourrait constituer une bonne source alimentaire est dépourvu de métaux toxiques. Par
ailleurs, le paprika est non oléagineux et présente une teneur trés faible en huiles essentielles.

En outre, une extraction solide-liquide par un chauffage a reflux de la poudre de
paprika avec du dichlorométhane nous a permis d’obtenir un extrait a partir du quel nous
avons séparé les principaux colorants a I'aide de méthodes chromatographiques. Les
techniques spectroscopiques (UV-visible, Infra Rouge) ont servi pour confirmer 1’identité de
ces colorants : il s’agit bien du p-carotene, de la capsanthine et de la capsorbine. Les
structures de ces derniers révélent une alternance de liaisons simples C-C et doubles C=C et
la présence de nombreuses fonctions chimiques qui sont a I’origine de I’absorption de la
lumiére a certaines longueurs d’onde et par conséquent de la couleur de chaque colorant.

Le résultat obtenu ne fait que confirmer ce qui a été rapporté par la littérature
concernant la nature des trois principaux colorants.

Par ce travail, nous espérons apporter notre modeste contribution a I'analyse des

quelques parameétres physicochimiques de cette épice qui est le paprika.
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Reéesumeé

Ce travail porte sur ’étude physicochimique de Capsicum annuum L. (solanacées) ; une
plante a épice de la région de Tlemcen.
L’¢épice qui en découle est communément connue sous le nom paprika. L’humidité, les
cendres, les minéraux, les corps gras ainsi que les huiles essentielles ont été dosés. Le paprika
est une épice non oléagineuse a faible teneur en huile essentielle. Dépourvue de toxicité, elle
pourrait constituer une bonne source alimentaire.
Par ailleurs, les colorants principaux du paprika ont été extraits et séparés par
chromatographie. Ces colorants ont été analysés par spectroscopie UV-visible et par
Infrarouge. Il s’agit du B-carotene, la capsanthine et la capsorbine responsables de la couleur
rouge de notre épice.

Mots clés : paprika, capsicum annum, physicochimie.

Abstract

This work focuses on the physicochemical study of capsicum annuum L. (Solanaceae); a
spice plant in the region of Tlemcen. There sulting spice is comm only known under the name
paprika. The moisture, ash, minerals, fats and essential oils have been as sayed. Paprika is a
spicenon oleaginous low essential oil content. Non-toxic, it could be a good food source.
Furthermore, the major colorants of paprika were extracted and separated by chromatography.
These dyes were analyzed by UV-Visible spectroscopy and Infra-Red. This is thep-carotene,
capsanthin and capsorbine responsible for the red color of our spice.

Keywords: paprika, capsicum annum, physicochemistry
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