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Introduction

Introduction

Le caroubier est un arbre d’exception qui opere une véritable fascination. Sa silhouette
d’une noble beauté par son feuillage vert persistant toute I’année, il est considéré comme 1’un
des arbres fruitiers et forestiers qui représente le plus grand potentiel de valorisation gréace a sa
richesse en ¢éléments nutritifs qui a suscité I’attention de plusieurs chercheurs. Les gousses
entiéres, la pulpe, mais surtout les graines dont en extrait la gomme font 1’objet d’un
commerce important en direction de I’Europe et sont largement utilisées dans 1’industrie agro-

alimentaire (Biner et al., 2007 ; Sbay, 2008 ; Brassesco et al., 2021)

La gomme de caroube (GC) ou locust bean gum (LBG) est une poudre blanche a
crémeuse obtenue a partir de I’endosperme des graines de caroube. Chimiquement c’est un
galactomannanes qui correspond essentiellement a des polysaccharides hydro colloides de
haut poids moléculaire. Cette molécule est considéré comme le premier galactomannane
employé comme additif (E410) dans nombreuses d’applications industrielles (alimentaires et
non alimentaires) comme agent épaississant et stabilisant en raison de sa capacité a
augmenter la viscosité.(Dakia et al., 2017 ; Mekhoukhe et al., 2020).

La mayonnaise est un assaisonnement alimentaire populaire a fort potentiel pour la
recherche et le développement. Ses ingrédients ont des effets important pour sa structure
d’émulsion. Le choix d’un ou plusieurs modifications de texture pour la formation d’une

mayonnaise dépend de nos attentes et de ressource disponible (Taslikh, 2021)

En Algérie, Malgré 1’engouement et 1’intérét qui sont portés a ce fruit et ses sous-
produits depuis quelques décennies, peu de travaux sont disponibles sur la valorisation de la
graine de caroube et ses sous-produits surtout la gomme, trés peu d’informations sont
disponibles sur son utilisation surtout comme épaississant dans les sauces alimentaires.

Cette présente étude s’inscrit dans ce contexte qui porte I’essai d’incorporation de la
gomme de caroube dans une sauce alimentaire (mayonnaise) préparée au niveau du complexe
CEVITAL et de voir son habilité & améliorer soit seule ou en mixture avec une autre
substance hydrocolloide sa stabilité, la thématique de ce travail le rend original puisqu’il porte

sur une recherche totalement innovatrice.

Le travail comprend, un premier volet relatif a une étude bibliographique qui met
I’accent sur la gomme de caroube et la mayonnaise. Une deuxiéme partie expose la partie

pratique passant en premier lieu par matériel et les méthodes mis en ceuvre dans le cadre de ce
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travail. L’extraction de la gomme, la formulation de la mayonnaise a base de cet additif et les
différentes analyses effectuées au cours de cette partie. Et par la suite étalés les résultats

obtenus et essayer de les discuter et en fin on termine par une conclusion et perspectives.
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l. Généralité sur le caroubier

1. Etymologie et Taxonomie

Le nom scientifique du « caroubier » Ceratonia siliqua L. dérive du grec keras, corne,
et du latin siliqua, faisant allusion a la dureté et a la forme de la gousse. Le nom commun
provient de I'hébreu kharuv, dont sont dérivés l'arabe kharrub et plus tard algarrobo ou
garrofero en espagnol, carrubo en italien, caroubier en francais (Zhengzhang, 1991 ;Battle
etTous, 1997 ; Karababa et Kuskuner, 2013). Cette espéce appartient au genre Ceratonia de
la sous-famille des Caesalpinioidae, de la famille des Fabaceae (Légumineuses), qui fait partie

de l'ordre des Fabalae (Rosales), Classe des Magnoliopsida (Quezel et Santa, 1962).

2. Description botanique

Le caroubier est un arbre (figure 1 A) sempervirent, typiqguement méditerranéen qui
croit sous les climats chauds et peut atteindre une quinzaine de metres de hauteur (7 a 20 m).
Il possede une cime tres étalée et arrondie. Le tronc est épais (Figure 1 B), trés crevasse,
tortueux. Cette espece ligneuse a une écorce lisse et grise a 1’age juvénile et brune, rugueuse a
I’age adulte. Son bois est blanc-jaunatre lorsqu’il est jeune et devient rose veiné puis rouge
foncé et dur en vieillissant. 1l a développé un systéme racinaire pivotant qui pénetrent dans le
sol et peut atteindre une profondeur de 18 m ou méme plus, trés ramifiée en surface (Quezel
et Santa, 1962 ; Ait Chitt et al., 2007 ; Rodriguez-Solana et al., 2021).

A) B)
Figure 1. Aspect botanique A) Arbre de caroubier B) Tronc (Photos prises a Imezayen
Bejaia)
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Les feuilles sont persistantes (Figure 2), qui mesurent de 10 & 20 cm de long, sont
caractérisées par un pétiole sillonné a la face interne et par un rachis portant 8 a 15 folioles,
opposeées, qui font de 3 a 7 cm, elles sont coriaces, entiéres, ovales a elliptiques, paripennées,

faiblement échancrées de couleur verte (Ait Chitt et al., 2007 ; Boublezna et al., 2019).

Figure 2: Feuilles de caroubier (photo prise a Imezayen Bejaia)

Les fleurs sont verdatres, de petite taille (6 a 16 mm de longueur), spiralées et réunies
en un grand nombre pour former des grappes droites et axillaires, plus courtes que les feuilles
a I’aisselle des quelles elles se sont développées (Batlle et Tous, 1997).

Les fruits sont des gousses indéhiscentes, allongées, comprimées, droites ou
recourbées, épaissies au niveau des sutures nommees caroubes de grande taille, de 10-30 cm
de long, 1,5-3,5 cm de large, environ 1 cm a 2 cm d'épaisseur. Chaque caroube pese environ
15 a 30 grammes. La gousse est séparée a I’intérieur par des cloisons pulpeuse se renferme 12
a 16 graines brunes dont la longueur et la largeur sont respectivement de 8 a 10 mm et de 7 a
8 mm. Ces graines, toutes d’un poids identique de venant trés dures a maturité, la couleur de
la caroube est d’abord verte, puis elle devient brun fonceé & maturité (Figure. 3)(Evreinoff,
1948 ; Batlle et Tous ,1997).
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Figure 3: Fruits du caroubier (photo prise a Imezayen - Bejaia)

La pulpe est constituée de péricarpe ou peau (Figure 4), de nature fibreuse et coloré, de
mésocarpe ou pulpe, de nature charnue, riche en sucres. Il représente environ 70 a 95% du
fruit entier, et enfin d’endocarpe, de nature fibreuse ; il recouvre I’intérieur du fruit en le
divisant en segments ou loges carpellaires ou se situent les graines) (Caja, 1985). Cette pulpe
tres sucrée, nutritive, rafraichissante est trés appréciée par la population de la région
méditerranéenne (Evreinoff, 1947 ;Batlleet Tous,1997).

Figure 4: Coupe transversale de la gousse(photos prises au Laboratoire Biotechnologie
université de Bejaia)
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Les graines se caractérisent par une texture tres dure, comprimées, ayant la forme ovale
oblongue, une couleur brunétre et brillante, dont la longueur et la largeur varie de 8 a 10 mm
et de7 a8 mm et de 3 abmm d’épaisseur (Martindale, 1989 ; Rodriguez-Solana et al., 2021).
D’apreés Melgarejo et S alazar (2003), la graine du caroubier (Figure 5 a)est composée de
trois parties (Figure 6 b):

e Episperme ou tégument, qui recouvre la graine et est constitué principalement de
cellulose, de lignine et de tanin. Il se compose de deux enveloppes distingues, 1’une
externe appelée testa, colorée et dure et I’autre interne nommée tegmen qui est plus
blanche et moue .Le tégument représente 30 a33%de la graine.

e Endosperme ou albumen, il se situe sous 1’épisperme et constitue le tissu de réserve
pour la germination de I’embryon. Economiquement, c’est la partie la plus intéressante
de la graine grace a sa teneur élevée en galactomannane ou gomme de caroube
.L’endosperme représente 42 a46 % de la graine.

e Germe ou embryon, représente 23 a25%de la graine.

Endosperme

Radicelle
A) Photo prise au laboratoire de B) Coupe transversale d’une graine de
recherche L3BSBejaia. caroube (Dakia et al., 2008)

Figure 5:Graines du caroubier
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3. Origine et répartition géographique
3.1 Origine

Le lieu d’origine du caroubier demeure incertain. Schweinfurth (1894) a insinué qu’il
est originaire du Sud de I’Arabie (Yémen).Cependant, Zohary(1973)a considéré le caroubier
comme originaire de la flore d’Indo Malaisie, groupé avec Olea, Laurus, Myrtus. D’autres
auteurs, comme Vavilov (1951) et De Candolle (1983), ont rapporté qu’il serait natif de la
région Est méditerranéenne (Turquie et Syrie). Le caroubier était connu dans le proche Orient
et les iles de la Méditerranée. En Egypte, les pharaons utilisaient la farine du fruit pour
rigidifier les bandelettes des momies (XVlle siecle avant J.C). Cette espece ligneuse a été
domestiquée depuis le néolithique (4000 ans avant J.C.), et sa culture extensive date au moins
de 2000 ans avant J.C (Batlleet Tous, 1997).

Le caroubier a été introduit tres anciennement par les grecs, puis par les Arabes et les
Berbéres de I’ Afrique du Nord, en Grece, en Italie, en Espagne et au Portugal (Rejeb,1994).11
est également implanté dans plusieurs autres pays, ayant des régions a climat méditerrané en
comme I’ Australie, I’Afrique du Sud, les Etats-Unis (notamment 1’Arizona et la Californie du
Sud),les Philippines et I’Iran (Evreinoff, 1947).

3.2 Répartition

Le caroubier est distribué dans toute la région du bassin méditerranéen (Figure. 6). On
le rencontre actuellement dans une zone allant de 1I’Espagne et du Portugal jusqu’en Turquie,
en Syrie, en passant par le Maroc, 1’ Algérie, la Tunisie, la Lybie, ’Egypte, le Liban, la Gréce,
I’Ttalie et la France. Plus récemment, le caroubier a été introduit dans de nombreux autres
pays a climats chauds et semi-arides, principale mentaux Etats-Unis (Floride et
Californie),I'Australie et 1'Argentine, I’Arizona, le Chili, le Mexique et I’Afrique du Sud
(Batlle et Tous,1997).

En Algérie sa distribution peut étre effectuée selon deux critéres, climatique et
production. La distribution de caroubier en Algérie(Figure.7),suivant le critére de production
:Bejaia, Blida, Tipaza, Boumerdés, Ain-Defla, Bouira, Tlemcen,Mila, Mascara, Tizi
Ouzou,B.B.Arreridj. Suivant le critére climatique; on a établi I’aire de répartition ; les collines
bien ensoleillées des régions littorales ou sublittorales: Sahel algérois, Dahra, Grande—Kabylie
et Petite—Kabylie, vallée de la Soummam (1074 ha) et de I’Oued-Isser, collines d’Oran et des
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coteaux Mostaganem a étage semi-aride chaud, plaines de Bo6ne, Mitidja et les vallées
intérieures (1054 ha)(Quezel et Santa, 1962).

Humide (Humid), Sub-humide (Sub- humid), Semi-
aride (Semi-arid), Aride (Arid), Saharien (Saharan),
Chotts (Chotts)

Figure 7:Carte géographique de la distribution de caroubier enAlgérie (Boublenza et
al., 2019)
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4. Types de caroubier et conditions de culture

Il existe deux types de caroubier, I’un sauvage ayant un rendement intéressant en
graines et I’autre cultivé. Assurément, les types sauvages sont connus pour leur taux élevé en
graines et leur faible teneur en pulpe (Marakis et al., 1988 ; Boublenza et al., 2019). De
plus, elles sont caractérisees par des péricarpes non charnues (Tous et al., 1995 ;Battle et
Tous,1997 ;Gharnit et al., 2001). En contrepartie, les gousses de types cultivés sont d’aprés
Battle et Tous (1997) ; Kessout et al. (2022) plus charnues et plus riches en sucre et sont
amplement utilisées comme matiere premiere pour la production des sirops. La domestication
de certains arbres sauvages non cultivés a été pratiquée dans le but d'augmenter le rendement
en graines et la qualit¢ de la gomme pour I’exploitation industrielle (Batista et al.,
1996;Makris et Kefalas, 2004 ; Boublenza et al., 2019).

Le caroubier est décrit comme une plante a grande adaptabilité aux régions du bassin
méditerranéen (Zengin et al., 2008 ; Rodriguez-Solana et al., 2021 ; Kessout et al., 2022),
caractérisé par des conditions climatiques semi-aride méditerranéennes. Ils ont un systéeme
profondément enraciné permettant une adaptation aux différents types de sols et conditions de
salinité (Obeidat et al.,2011 ; Kessout et al., 2022).Pour cela, ils poussent mieux dans les

sols calcaires et de préférence les zones cotiéres proches de la mer (BattleetTous, 1997).
5. Composition chimique de la caroube

Le fruit de la caroube est un mélange complexe de métabolites primaires et
secondaires avec la présence de sucres et de fibres étant caractéristiques de ces fruits, suivis
d'une grande diversité de polyphénols, de nombreux minéraux et acides aminés peuvent étre
également présents. La pulpe et les graines sont les deux principaux constituants de la caroube
etre présentent respectivement 90% et 10% de son poids total (Goulasetal.,2016
;Mekhoukhe et al., 2018;Van Rijs et Fogliano, 2020 ; Elaoufi et al., 2022).

5.1 Pulpe

La composition chimique de la pulpe dépend généralement, du cultivar, de 1’origine et
par fois de la période de récolte (Albanell et al.,1991 ;Kessout et al., 2022).Elle contient des
glucides, ainsi que des fibres alimentaires (Tableau en annexe), des tanins et des polyphénols

(Papagiannopoulos et al., 2004 ;Van Rijs et Fogliano, 2020 ; Elaoufi et al., 2022).
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Thomson(1971), a découvert dans 40 cultivars un taux de sucres de 37 a 62%, des protéines
brutes 2,2 a6, 6%, des fibres brutes de4,2 a9,6%et une teneur en cendre de 1.5 a2.4%.

D’aprés Rababah et al. (2013) ;Fidan et al.(2018) ; Rodriguez-Solana et al. (2021);
Richane et al. (2022), la pulpe charnue est trés riche en sucre (48-72%), principalement, le
saccharose, suivi par le glucose et le fructose et le maltose (tableau en annexe). Elle contient
une faible teneur en protéines (2-6%). D’apreés Ayaz (2009), la farine de gousse de caroube
broyée contient a peu prés 4,45% de protéines : aspartique (acide aspartique +asparagine),
alanine, acide glutamique (acide glutamique + glutamine), leucine et valine ;ensemble, elles
représentent 57% de la teneur en acides aminés total des gousses. Tandis que des teneurs

négligeables en lipides(0,4-0,6%)ont été détectées dans la pulpe parYoussefetal.(2013).

La fibre de caroube est unique dans sa composition compte tenu de la présence de
fortes quantités de poly phénols principalement des tanins. La teneur en fibres totaux est
généralement rangée entre30a40 % (Haber, 2002 ; Rodriguez-Solana et al.,, 2021).
L’analyse minéralogique réalisée par Puhan et wielinga (1996) ; Youssef et al. (2013) de la
pulpe a révélé une teneur appréciable en minéraux (en mg/100g de pulpe) K= 1100, Ca=
307,Mg=42,Na=13, Cu=0.23, Fe=104, Mn=0.4,Zn=0.59.

5.2 Graines

La graine est composée essentiellement d’antioxydants et de polysaccharides. Elle est
exploitée depuis l'antiquité comme mesure de pierres précieuses et semble également avoir été
utilisée par les pharmaciens pour peser leurs ingrédients (le carat)(BatlleetTous, 1997 ;
Karababa et Kuskuner, 2013 ).

Des travaux réalisés par Bouzouita et al. (2007) ; Fidan et al. (2020) ; ont révélé que
la graine est pauvre en minéraux, en fibres, en glucides, en revanche elle renferme une teneur

non anodine en lipides majoritairement les insaturés et trés riche en protéines (50%).

Wang et al. (2001) ont pu extraire une protéine dite ; caroubine, insoluble dans I'eau
isolée a partir d'embryons de caroube. Elle correspond a un melange de protéines
polymeérisées de tailles dissemblables. Wang (2001) ; Smith (2010), rapportent que ce type
de protéine posséde les mémes propriétés rhéologiques que le gluten. Cependant, la caroubine
posséde une structure plus ordonnée avec des changements mineurs dans la structure

secondaire lorsqu'elle est hydratée.Ces molécules pourraient étre utilisées comme ingrédients

10
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sains dans les aliments nutraceutiques et peuvent constituer une nouvelle source d’aliment S
pour de différents secteurs de population notamment les intolérants au gluten (Bengoechea et
al., 2008). Elle contient également des polysaccharides essentiellement galactomannane
connu sous le nom de gomme de caroube (Garcia-Ochao etCasas, 1992 ;Lizardoet al.,
2002).

Des investigations réalisées par Mekhoukhe et al. (2018), la graine est riche en
polyphénols, notamment les tanins. D’aprés Batista et al.(1996) sur la cuticule ou 1’enveloppe
.elle contient des antioxydants. Ces antioxydants naturels n’est autre que les polyphénols
naturellement présentes dans I'enveloppe de la graine, qui sont valorisables dans 1’industrie

alimentaire (Makris et Kefalas, 2004).
6. Production mondiale

Le caroubier présente une irrégularité de production trées marquée dont on attribue
généralement la cause a une mauvaise pollinisation, a des déficiences en soins culturaux et
aux conditions climatiques (FAO, 2003 ; Ben Ayache et al., 2021). La production mondiale
annuelle de caroube essentiellement méditerranéenne, est estimée a 144960 tonnes dont les
principaux producteurs (Tableau I) sont Maroc avec 21801tonnes, Turquie 18806 tonnes,
Liban 4058tonnes, Algérie 3280 tonnes, Tunisie 808 tonnes (FAOSTAT,2020). Selon les
statistiques fournies par 1’Organisation des Nations unies pour l'alimentation et I’agriculture
FAOSTAT, (2020), la superficie totale récoltée de la caroube dans le monde est estimée a
14504 ha (tableau l)et dont la production totale est estimée en 2020 a 49693 tonnes. La
différence en rendement dépend de la récolte, de la région et des pratiques de abs(Makris et
Kefalas, 2004 ; Ben Ayache et al., 2021). Ainsi, La grande variabilité phénotypique au sein
et entre les cultivars présente d'importantes implications pour la sélection, la création de
nouvelles plantations et I'optimisation de la productivité de cette culture (Battle et Tous,
1997).

11
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Tableau I:Production de la caroube dans le monde d’aprés FAOSTAT (2020)

Pays Production(tones)
Algérie 3280
Israél 405
Jordanie 0
Liban 4058
Maroc 21801
Mexique 333
Tunisie 818
Turquie 1806
Ukraine 192
Totale 32693

7. Production en Algérie

La superficie totale cultivée du caroubier en Algérie a fortement baissé, passant
de11000 ha en 1961 & 809 ha en 2016 (FAOSTAT, 2016). D’aprés FAO (2010), la superficie
était en2009 de 927 ha dont 645 ha, soit 69,58 % de la superficie totale se trouvent dans la
wilaya de Bejaia. Cette derniére a baissé a 729 ha d’aprés FAOSTAT (2020)

La superficie récoltée de caroube est de 789 ha avec un rendement de 36507 ha/ha La
production nationale de la caroube est estimée a 33841Qx et se concentre principalement dans
la wilaya de Bejaia avec une production de 18.417 Qx, ce qui représente 54,42 % de la
production nationale, suivie par la wilaya de Blida (23,79%) et Tipaza (16,55%). Malgré son
vaste territoire et ses capacités, I’ Algérie est a la traine parmi les pays producteurs de caroube,

derriére le Portugal, I’Espagne, le Maroc, I’Italie, Turquie et les autres pays producteurs.

L’Algérie a connu une petite progression de production de caroube de 2865 tonnes en
2011(FAO ,2016) a3280 tonnes en 2020 (FAOSTAT, 2020).

8. Importance économique

Le caroubier se révéle actuellement l'arbre le plus performant parmi les arbres fruitiers

et forestiers puisque toutes les parties de 1’arbre (feuille, fleur, fruit, bois, écorce et racine)sont

12
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utiles, notamment le fruit (Ben Ayache et al., 2021 ; Kessout et al., 2022). Il présente un
intérét de plus en plus vif en raison non seulement de sa rusticité, son indifférence vis-a-vis de
la nature du sol, son systéme racinaire trés développé, son bois de qualité, mais surtout de ses
fruits qui font ’objet de transactions commerciales annuelles dont la valeur dépasse de loin
celle de la production ligneuse (Sbay,2008 ; Ben Ayache et al., 2021).En fait, la culture du
Caroubier et I’industrialisation de ses produits ont connu un développement remarquable en
raison des multiples utilisations de ses graines en industrie agro-alimentaire (amélioration de
la texture des aliments), diététiques, pharmaceutique, cosmétique et en d’autres applications
(Correia etMartins-Loucao,2005 ; Richane et al., 2022).

9. Effets indésirables des produits d ecaroube

Des problémes de palatabilité et de digestibilité peuvent étres generes par 1’ingestion
de germe de graine de caroube (Filiglou et Alexis,1989).En effet, le germe de graine de
caroube détient des teneurs de tanins qui pourraient créer des problémes dites palatabilité en
raison de leur godt astringent(Filiglou et Alexis,1989).De méme [l'utilisation de la caroube
entiére dans la consommation humaine est limitée en raison du niveau élevé de tanins (Bate-
Smith, 1973 ;KarkacieretArtik, 1995).

Certains chercheurs affirment que des extraits de germe de graine de caroube peuvent
diminuer l'activité trypsique (Filioglou et Alexis, 1987) et la digestibilité des protéines
(Filioglou etAlexis, 1989). Toute fois, les substances anti nutritives, comme les inhibiteurs de
la trypsine, généralement contenue dans les graines des légumineuses peuvent étre désactivée

par chauffage (Martinez-Herrera et al., 2006).
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I1. Gomme de caroube

1. Description

La gomme de caroube (GC) connue également sous le nom de Locust bean gum
(LBG) est une poudre blanche a blanc crémeux obtenue a partir de I'endosperme de graine de
caroube, c’est un galactomannane qui n’est autre que le polysaccharide obtenu a partir de
I’endosperme de la graine aprés élimination de la cuticule et du germe (Deuel et Neukom,
1954 ; Dakia et al., 2007 ;Zhu et al., 2019 ; Donmez et al., 2022).

Les galactomannanes sont des hémicelluloses (non-gélifiants) présentes dans le régne
végétal, produits en quantités variables notamment dans I’endosperme d’une grande
proportion de graines de légumineuses a ’instar Ceratonia siliqua (gomme de caroube),
Cyamopsis tetragonoloba (gomme de guar) et Caesalpinia spinosa (gomme tara) (Mc Cleary
etal., 1974 ;Mathur et al., 2005 ;Zhu et al., 2019 ; Brassesco et al., 2021).

2. Composition chimique

Les graines sont principalement composées de galactomannane, qui en comprend
environ 80 a 85% le reste correspondant a des proteines et des impuretés (Bouzouita et al.,
2007 ; Dakia et al., 2008 ; Brassesco et al., 2021). La teneur en protéines de la LBG comprend
environ 32% d'albumine et de globuline, tandis que les 68% restants correspondent a glutéline
(Smith et al., 2010). Les impuretés se réferent principalement aux cendres et a la matiére

insoluble dans l'acide (Kawamura, 2008 ; Yuan et al., 2020).

Plusieurs investigations ont montré que la composition chimique de GC purifiée est
beaucoup plus faible en comparaison a GC brute (Dakia et al., 2008 ; Farahnaky et al.,
2014 ; Mekhoukhe et al., 2018 ; Mekhoukhe et al., 2020). Cette variation est probablement
tributaire d’apreés Da Silva et al. (1990) ; Dakia et al. (2014), au traitement de purification
appliqué qui permet d’éliminer la cellulose, la lignine et les lipides, ainsi que de diminuer
considérablement les quantités de minéraux et de protéines. Le tableau Il résume le

composition chimique de la gomme de caroube
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Tableau I1: Composition chimique de la gomme de caroube (Barak et Mudgil, 2014)

Constituants %
Galactomannane 80a85
Humidité 10 al12
Protéines 5a6
Lipides 0,5a0,9
Fibre brute 0,8a1l
Cendres 05a1l

3. Structure chimique de la gomme

Les galactomannanes ont une structure générale semblable, constituée d’une chaine de
monomeres dont chacune possede une chaine principale de mannane sur laquelle il existe des
ramifications d’une unité galactose (McClearly et al., 1988 ; Zhu et al., 2019 ; Yuan et al.,
2020).

Ils se distinguent par leur teneur en unité galactose exprimée par le rapport mannose
sur galactose (M/G), par la répartition des unités galactose le long de la chaine de mannane et
aussi par leur masse molaire (Fox, 1992 ; Azero et al., 2002 ; Yuan et al., 2020). Cette
différence dans la « microstructure » influence fortement les interactions moléculaires (da
Silva et al., 1990 ; Mao et al., 2006) et les propriétés rhéologiques des solutions de
galactomannanes. En outre sont des polysaccharides hydrosolubles et neutres (Deuel et
Neukom, 1954 ; Dea et al., 1975 ; Dakia et al., 2008).

C’est des polysaccharides de haut poids moléculaire constitués d'une chaine linéaire de
1,4- D-mannose (figure.8) sur laquelle un seul D-galactosyle est attachée sur le carbone C6
du D-mannosyl (Lopes da Silva et al, 1996 ; Pollard, 2007 ; Xu et al., 2022).

Galactose

Mannose Mannose

SN

H
H H
B
. B 0 HO ﬁ "‘“H-.Jn
: I or’
H : H oH

Figure 8: Structure chimique de la gomme de caroube (Haddarah, 2013).
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D’aprés McCleary (1986) ; Yuan et al. (2020), la répartition des résidus de galactose
s’est avérée irréguliére, (laissant des régions du mannose non substitué¢). Ces régions
permettent probablement des interactions avec d'autres polysaccharides, telles que
I'interaction synergique avec x-carraghénane (Sand, 1982 ; Srivastava et Kpoor, 2005 ; Zhu
et al., 2019), par opposition a la gomme de guar, qui n'a pas des régions de mannose non
substituées (McCleary et al., 1985 ; Kok 1999).

4. Comportement rhéologique de la gomme de caroube

La rhéologie (du grec rheo, couler et logos, étude)est la science qui étudie
I’écoulement (dans les liquides) et la déformation (solide ou semi-solide)de la matiére sous
I’effet de la force appliquée et la rupture des corps sous I’effet d’une contrainte
(Borzacchiello et al., 2017 ;Moris,2017;Taguet,2020 ; Fernandes et al., 2022).Le
comportement rhéologique des polymeres est spécifiquement nefgéafin d'étudier la structure et
la disposition spatiale des macromolécules qui nous renseigne sur les différentes interactions

intra et intermoléculaires (Rasavi et Irani, 2019; Taguet, 2020 ; Fernandes et al., 2022).

La gomme pure peut étre plus sensible & la dégradation, sous l'influence de la
température, que la gomme non pure étant donné que cette derniere contient des matieres qui
protégent le galactomannane de la dégradation(Koketal., 1998 ; Yuan et al., 2020).Par
ailleurs, La gomme de caroube seule re forme jamais un gel mais elle peut former des
solutions stables trés visqueuses a des concentrations tres faibles (<1%) grace a ses fortes
capacités de rétention d’eau (gonfler avec 1’eau)non assimilable par 1’organisme(Battle et

Tous, 1997,Pollard, 2006 ; Yuan et al., 2020).
5. Solubilité

D’un point de vue pratique, la solubilité en solution aqueuse des galactomannanes de
caroube s’exprime par le biais d’un pourcentage mesurant la proportion du produit restant en
solution suite a une centrifugation (Deuel et Neukom, 1954 ; Dakia et al., 2008 ; Yuan et
al., 2020). Cette solubilit¢ dépend des dissolutions préalables, de 1’équilibre entre les
interactions molécules et molécules-solvant, de la nature physico-chimique des molécules
ainsi que de 1’état physique de la matiere (Dakia et al., 2008 ; Dey et al., 2012 ; Du et al.,
2020).
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5.1 Effet de la température

Les galactomannanes de caroube sont généralement considéres comme partiellement
solubles (Richardson et al., 1990 ;Du et al., 2020), voire faiblement & basse température
(Rinaudo, 2001) et doit étre chauffée pour atteindre une solubilité maximale. En effet d’aprés
Dakia et al. (2007) ; Mekhoukhe et al. (2020), la gomme de caroube est partiellement
soluble & I’eau froide 25°C (50%/ 1h) et doit étre chauffé (Figure.9) pour atteindre une
solubilité maximuma80°C(90%/1h).En régle générale, la solubilité de la gomme de caroube

n’excede pas 90%.
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Figure 9: Cinétique de solubilité de gomme de caroube extraite par a) I’eau (LBG w) et
b) par I’acide (LBG a) (Dakia et al., 2008) , (LBG w) :Gomme de Caroube extraite a
I’eau bouillante,(LBGa) Gomme de Caroube extraite a I’acide

6. Viscosité

Les galactomannanes sont commercialisés et conservés sous forme de poudre. Lors de
la mise en solution, les macromolécules contenant plus de résidus galactose seront plus
facilement solubles a froid. C’est le cas du guar (M/G = 2:1) avec 40 % de galactose, qui
atteint sa solubilité et sa viscosité maximum a partir de 40°C .Par contre, les macromolécules

peu ou pas ramifiees sont difficilement solubles et entrainent parfois la formation d’amas de
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polymeres (grumeaux) trés difficilement accessibles au solvant. Un chauffage (sous agitation
forte) sera alors nécessaire pour atteindre une solubilisation et une viscosité maximum. C’est
le cas de la caroube (M/G =4:1) qui, avec 20% de teneur en galactose, atteint sa solubilité et
sa viscosité maximum a 80°C(Gaisford et al., 1986; Kok et al.,1999 ;Dakia et al., 2008 ; Xu
et al., 2022).

7. Extraction de la gomme de caroube

Les galactomannanes de caroube sont fort recherchés par 1’industrie alimentaire pour
leurs propriétés texturants. Dans ce but, I’endosperme de la graine de caroube peut étre extrait
et broyé pour donner naissance a une poudre blanche commercialisée sous le nom de «gomme
de caroube» (Dakia et al., 2008 ; Xu et al., 2022 ).

Le procédé d’extraction utilisé doit veiller a ne pas dégrader les galactomannanes afin
que leurs propriétés techno fonctionnelles demeurent intactes, tout en garantissant une
certaine pureté a la gomme obtenue. Ces grains sont difficiles a traiter, car I'enveloppe de la
graine est trés résistante et dure. Par des procédés spéciaux, les grains sont pelés sans
endommager I'endosperme et le germe (Dakia et al., 2008 ; Kawomura, 2008 ;FAO,2016).

I existe principalement deux procédés ; chimique (traitement a ’acide sulfurique) et
thermomécanique (traitement a 1’eau bouillante et la torréfaction) permettant la séparation des
endospermes des autres parties de la graine (enveloppes et radicelles) (Dakia et al., 2008
;Kawomura,2008;Prajapati et al., 2013 ; Kivrak et al., 2015).

8. Domaines d’application

Les galactomananes de caroube sont considérés comme des substances hydrocolloides
qui sont devenus ces derni¢res années le centre d’intérét des chercheurs travaillant sur les
polysaccharides d’intérét technologique, Aujourd’hui, ces polysaccharides peuvent étre
utilisés dans plusieurs domaines les industries, pharmaceutiques, biomédical (Tableau en
annexe), cosmétiques, du textile et alimentaires (Souza et al., 2015 ; Zhu et al., 2019 ;

Donmez et al., 2022 ; Palaiogianni et al., 2022).
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I11. Sauces alimentaires

Les sauces (froides et chaudes) sont couramment utilisées dans la vie quotidienne de
nombreux consommateurs. lls sont généralement conditionnés dans de petits contenants a
usage unique de différentes formes, sont pratiques a utiliser et faits de matériaux légers, de
sorte qu'ils peuvent étre considérés comme des aliments préts a consommer. Un autre
avantage des sauces est leur capacité a améliorer le godt des aliments (Sikora et al., 2008 ;
Garcia -Casal et al., 2016). Les sauces froides se divisent en deux grandes catégories : les
sauces d’assaisonnements émulsionnées non stables de type vinaigrette, celles émulsionnées

stables a I’instar la mayonnaise (Brottes et Rajaud, 2015).
1. Mayonnaise

La mayonnaise est une sauce épaisse et crémeuse qui occupe une place prépondérante
parmi les différentes sauces et vinaigrettes a base de matiéres grasses. lls sont faciles a digérer
et sont recommandés pour une utilisation quotidienne par tous les groupes de population, y
compris les aliments prophylactiques et diététiques, pour la confection de différents plats,
sandwichs, salades aussi bien en cuisine familiale qu'en restauration collective
(Miedviedieva, 2016).

1.1 Définition

La mayonnaise est une émulsion huile dans eau (H/E) et est largement consommée
comme assaisonnement traditionnel en raison de sa sensation en bouche crémeuse et saveur
particuliére. La mayonnaise conventionnelle contient 65 a 80 % de matiéres grasses, qui
contribue a sa texture, son apparence, sa saveur et sa durée de conservation (Mirzanajafi-
Zanjani et al., 2019). C’est une émulsion de structure semi-solide d'huile (phase
discontinue) dans I'eau (phase continue). Elle est viscoélastique grace a un réseau de
lipoprotéines adsorbées autour des gouttelettes d'huile adjacentes (Wan et al., 2022 ; Wang
et al., 2020).

1.2 Ingrédients utilises

C’est une émulsion huile dans eau (H/E) avec une texture épaisse et une saveur
riche. La premiére mayonnaise commercialisée, sous forme de sauce crémeuse émulsionnée a
froid, a été introduite dans I'industrie alimentaire vers 1900 (Aganovic et al., 2018 ; Wang et
al., 2020 ; Khairullah Mohammed et al., 2022 ; Hakimian et al., 2022). Les normes de
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composition varient considérablement, mais il semble y avoir un accord commun sur ce qu’on
appelle les « ingrédients clés », a savoir I'huile (tableau I11), le vinaigre , la moutarde, le jaune
d'ceuf ou I'ceuf entier, le vinaigre, la moutarde, le sel et le sucre (Morley, 2016 ; Mirzanajafi-
Zanjani et al., 2019 ; Hakimian et al., 2022).

Tableau Il1Proportions de certains ingrédients de la mayonnaise (Amrouche ,2019)

Ingrédients Concentration
massique (%)
Huile 70-80
Jaune d’ceuf 8-11
Vinaigre 4-5
Sel 1-1.5
Sucre 0.8-1.5
Stabilisant 0.1-0.5
Ardome QS
Eau QSP 100

QS : quantité suffisante ;QSP : quantité suffisante pour

1.3 Réle des principaux ingrédients

Les ingrédients d’une émulsion alimentaires, comme la mayonnaise interagissent entre
eux, soit physiquement ou chimiquement et déterminent la qualité finale des produits
(Mirzanajafi-Zanjani et al., 2019 ; Khairullah Mohammed et al., 2022).

1.3.1Huile

C’est est un aliment stable aux contaminations microbiennes en raison de sa teneur
élevée en matieres grasses ce qui peut allonger sa durée de conservation (Morley, 2016 ;
Mirzanajafi-Zanjani et al., 2019). En tant que l'un des principaux ingrédients, il affecte
positivement les caractéristiques rhéologiques et sensorielles du produit fini. Il contribue
également a la saveur, la texture, l'onctuosité, appétence, apparence (Mirzanajafi-Zanjani et
al., 2019 ; Wan et al., 2022).

1.3.2 Jaune d’ceufs

C’est la partie la plus vitale de la mayonnaise, il est implique dans la formation et dans
la stabilisation de I'émulsion (Mirzanajafi-Zanjani et al., 2019 ; Wan et al., 2022). Il peut

également apporter de la couleur et saveur aux niveaux appropriés. lls sont pasteurisés et
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fournis sous forme liquide ou congelée. C’est une combinaison complexe d’interaction
phospholipides -proteines, il est utilisé soit sous forme frais, séché ou congelé
(Nieuwenhuzen, 2015 ; Morley, 2016).

1.3.3 Vinaigre

Le vinaigre contribue a la préservation de la qualité microbienne, et I’amélioration de

I'ardme de mayonnaise (Morley, 2016 ; Anamaria, 2019 ; Mirzanajafi-Zanjani et al., 2019).
1.3.4 Moutard

La moutarde contribue a la saveur et a la couleur de la mayonnaise. La majeure partie

de la saveur de la moutarde provient des isothiocyanates (Milani et al., 2013 ;Morley, 2016).
1.3.5 Autres produits

e Sucre (saccharose) qui est appliqué dans certains produits de mayonnaise bien qu'a des
niveaux relativement faibles. Il joue un réle dans la conservation et contribue a la

texture ainsi qu'a la douceur (Morley, 2016 ; Mirzanajafi-Zanjani et al., 2019).

e Sel est un autre composant de la mayonnaise, joue un role dans les modeéles de
stabilité en raison de sa fonctionnalité en tant que conservateur (Hakimian et al.,
2022).

e Hydrocolloides (amidons, gommes, cellulose) sont des ingrédients fonctionnels sont
souvent additionnés aux aliments pour améliorer la texture et la stabilité de I'émulsion
(Dickinsson, 2003 ; Morley, 2016 ; Schadle et al., 2022).

1.4 Processus industrielle de fabrication
Selon Kone (2001), en émulsion, la fabrication de la mayonnaise nécessite deux phases.

e Phase grasse : Constituée de I'huile dans les proportions déterminées selon la recette
ainsi que des auxiliaires de fabrication qui y sont solubles tels que : I'émulsifiant, les
vitamines, les ardmes.

e Phase grasse : Constituée de I'huile dans les proportions définies selon la recette ainsi

que des auxiliaires de fabrication qui y sont solubles a I’instar, les émulsifiants, les
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vitamines, les ardbmes. Sa préparation proprement dite consiste a dissoudre les additifs

dans I'huile. Le liquide limpide ainsi obtenu constitue la phase grasse complete.

e Phase aqueuse : Composee d'eau et du vinaigre ainsi que des adjonctions qui y sont

solubles tels que : sel, sucre, aromes, conservateurs ...etc.

La préparation proprement dite de la phase grasse consiste a dissoudre les additifs dans

I'nuile. Le liquide limpide ainsi obtenu constitue la phase grasse compléte

e Introduire la phase aqueuse et le jaune d’ceuf dans la cuve ;
e Mettre en marche le broyeur colloidal avec retour dans la cuve ;
e Introduire, en petites quantités au départ, la phase huileuse ;

e Augmenter progressivement la quantité de la phase huileuse a ajouter au fur et a

mesure que I'émulsion commence a devenir visqueuse.
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I. Matériels et méthodes
1. Plan du travail

Ce présent travail portera sur 1’essai d’incorporation de la gomme de caroube dans un
produit alimentaire industriel « mayonnaise » et de concevoir I’habilit¢ de la gomme aprés
son extraction a améliorer certaines de ses caractéristiques en particulier la texture. L’objectif
dans un premier temps est de déterminer certains paramétres physicochimiques de la gomme
aprés son extraction, d’évaluer certaines parametres rhéologiques (solubilité et effet de pH), la
cytotoxicité, et dans la seconde partie un essai de formulation d’échantillons de mayonnaise a
était est réalisé et un suivi de certains parametres physicochimiques et une analyse sensorielle
est effectué. Certaines manipulations ont été effectué au niveau du laboratoire de recherche
L3BS de I'université¢ de Bejaia et d’autres au niveau du complexe CEVITAL (au niveau de

I’unité recherche et développement (R& D).

Graines de caroube

!

Extraction

Gomme de caroube .
|:' > Purification
brute (GCB)

!

Gomme de caroube _
purifiée (GCP) |:> la mayonnaise

Incorporation dans

o g

Figure 10: Plan de travail
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2.Matériel végétal
2.1 Préparation de la matrice végétale

La matiére végétale est un fruit « gousses » de caroube de I’espéce Ceratonia siliqua qui
provient de la région d’Imazayen, située au Nord-est de la wilaya de Bejaia commune de
Boulimat latitude : 36°48°17”°, longitude : 4°66°12”" Algérie. La récolté a été effectu¢e au
mois septembre 2020.

Parc National de
Gouraya
_Talezta
_Tala Hiba
~ Oussama .
“Ifrene Béja@
~Toudja Boukhiama
o 2 Sidi All
ibelhadjen Labhar.

Amadane .
Oufella Oued-Ghir _Hellil '"$*2LTE3

IRN7S

Figure 11 : Localisation de la zone d’étude

Une identification de la caroube a été réalisée au niveau du laboratoire de physiologie
végétale, Faculté des Sciences de la Nature et de la Vie de I'université Abderrahmane Mira de
Bejaia. Les fruits ont été lavés, séchés a I’ombre pendant plus de 3 semaines, ensuite les
pulpes ont été séparées de leurs graines. Les graines ont été récupérées, concassées (Figure

12.), broyeées puis tamisées, la poudre ainsi obtenue a été lyophilisée et conservée pour des
analyses ultérieures.
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Figure 12 : A) Gousses de caroube ; B) Pulpe sans graines découpés en morceaux ; C)
Graines

2.2 Extraction de la gomme

L’obtention d’une gomme de caroube blanchétre de hautes qualités nécessite un travail
judicieux en plusieurs étapes. Cette extraction a été réalisée selon le protocole décrit par
Dakia et al. (2008) avec quelques modifications :

e Traitement a I’eau bouillante

La séparation de I’endosperme constitue un traitement primordial dans le processus de
I’extraction. Une masse de graines (100g) sont additionnés a volume d’eau bouillante (800

mL), le mélange est chauffé a 100°C sous agitation pendant 1 h (Figurel3 a).

e Décorticage
Les graines ont été récupérées (figure 13b), lavées avec de I’eau distillée, apres
refroidissement a température ambiante la cuticule et le germe sont séparés de 1’endosperme

manuellement (figure 13 c, e, d) respectivement.
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e Séchage et broyage
Les endospermes ainsi récupéres ont été laves et séchés (Figure f) dans une étuve a 40°C

pendant 2 & 3 jours, puis broyés. La poudre obtenue est de couleur jaunatre « gomme de
caroube brute » non purifiee (GCB)(Figure.13)

e Tamisage
La poudre de GCB obtenue a été tamisé a 1’aide d’un tamiseur d’une granulométrie de 250 um afin de

se débarrasser des grandes particules insolubles. Les figures ci-aprés indiquent les principales étapes

1

de I’extraction de la gomme de caroube.

i

-l

f) g)

Figure 13 : les différentes étapes d’extraction de la gomme de caroube

26



Partie pratique Matériels et méthodes

3 Purification de la gomme

La purification permet de réduire considérablement les impuretés a I’instar des
minéraux, protéines, cellulose, lignine et les lipides (Lopez da Silva et al., 1990). Dans cette
étude plusieurs essais ont été réalisés (4 testes différents) pour choisir le bon solvant pour la

précipitation des galactomananes et établir un selon la teneur en cendres.

Tableau 1V : Solvants de solubilisation et de précipitation

Eau de solubilisation Solvant de précipitation
Extraction Eau distillée Eau Ethanol Isopropanol
Echantillons déminéralisée
El + / + /
E2 + / / +
E3 / + + /
E4 / + / +

E1 : eau distillée+ éthanol ; E2 : Eau distillée+ Isopropanol ; E3 : Eau déminéralisée + Ethanol ; E4 :
Eau déminéralisée+ Isopropanol

Ce protocole permet d’obtenir quartes fractions différentes des galactomannanes sous
forme de poudre.

La clarification de la gomme a été réalisée selon la méthode décrite par Haddarah et al.
(2014) avec quelques modifications : Une masse de poudre GCB (1g) a un volume d’eau
déminéralisé, Chauffée a une température 80 °C pendant 30 min. Aprés refroidissement
pendant toute une nuit a température ambiante, le mélange a été centrifugé a 4500 tr/min
pendant 15 min, un aliquote de surnagent a été récupéré et précipité toute une nuit dans 2
volume d’isopropanol. Apres filtration, un séchage a 40°C, un broyage et un tamisage ont été
réalisés. On obtient une poudre tres fine poudre de caroube purifiée GCP. La figure ci-apres

résume les principales étapes de purification de la gomme de caroube.
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a) b) c)
Figure 14 : Principales étapes de purification : A) précipitation a I’alcool B) précipité ;
C) gomme purifiée

3. Composition chimique de la gomme de caroube (brute et purifiée)
3.1 Test de ’humidité (NF,1976)

Aprées la récupération des graines, un test d’humidité a été réalisé selon la méthode
AOAC (2000).100 mg d’échantillons ont été séchés pendant 3 h a 105°C, repesé apres

séchage. Les résultats sont exprimés comme suit :

_(M1-M2)
H(%0)= Px100

Ou

H% : Humidité.

M1: Masse de la capsule + matiere fraiche avant séchage en g.
M 2: Masse de I’ensemble aprés séchage en g.

P: Masse de la prise d’essai en g.

3.2 Dosage des sucres totaux

e Principe
Le principe du dosage se base sur la condensation des produits de déshydratation des
oses avec un chromogene qui est le phénol. A ce moment- |3, il se forme des chromophores de
couleur jaune-orange, leur apparition est suivie en mesurant 1’augmentation de la densité

optique a 485nm (Dubois et al., 1956).
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e Protocole
Les sucres totaux sont déterminés selon le protocole de phénol-sulfurique décrit par
Dubois et al.,1956. Une masse d’échantillon (2g) est dissoute dans 50 mL d’éthanol (80%), le
mélange est soumis a une agitation pendant 2 h. Apres filtration le filtrat est récupéré, ImL du
filtrat est ajouté a 1 mL de phénol (5%) et a 5mL de H2SO4. La solution obtenue est agitée
instantanément 25°C pendant 20 mn, une coloration jaune apparait, la lecture est réalisée au
moyen d’un spectrophotométre (UV-Visible) a une longueur d’onde de A=485 nm, la teneur

en sucres totaux est déterminée a partir d’une courbe d’étalonnage réalisée avec le glucose.

3.3 Détermination des protéines

e Principe

La détermination s’effectue en trois étapes : une étape de Digestion (minéralisation), ou
I’échantillon est minéralisé en milieu acide en présence d’un catalyseur, dans les conditions
de minéralisation, 1’azote organique est retrouvé sous forme d’ammonium, les ions
ammonium sont transformés en ammoniac dans le milieu alcalin. Une étape de distillation ;
On entraine I’ammoniaque (NH2) a la vapeur d’eau et on dose le condensat recueilli et enfin

I’étape de titrage par le dosage volumétrique (acide/base) (AOAC, 2007).

e Protocole

La teneur en protéines dans la gomme de caroube est déterminée par le dosage de
I’azote total selon la méthode officielle AOAC (2007), cette analyse est effectuée a I’aide
d’un appareil Kjeldahl (La digestion et la distillation). Dans un matras de Kjeldahl, on
introduit 5g d’échantillons, 25mL d’acide sulfurique H2S04 (97 %), 2g de catalyseur (20g de
K2S04 et 1g de HgO), puis on mélange et on laisse digérer a une température élevée (373°C,
3 h environ), puis le matras est chauffé jusqu’a la transformation de la couleur noire en une
couleur limpide, a cet instant-la ’azote organique est transformé en azote minéral ; c’est
I’étape de minéralisation. Dans un autre matras, on introduit 10 mL du contenu du premier
matras 20 mL d’eau distillée et une solution de NaOH (35 %) environ (30mL) et un volume
d’une solution d’acide borique (0,IN) ce qui permet la distillation de I’ammoniaque.
L’ammoniaque obtenue est titrée a 1’aide d’une solution d’acide sulfurique (H2SO4) et d’un

indicateur coloré. L’azote total est calculé suivant la formule représentée ci- dessous :

Azote total (N) (% 100

) _(Vb - Ve) F+ 14,01+10_
m
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Taux de protéines brutes (%) = N total (%) x 6,25

Vb : Volume de NaOH 0.1N utilisé pour un essai blanc (mL) ;

Ve : Volume de NaOH 0.1N utilisé pour la titration de la solution & doser (mL) ;
F : Facteur de conversion (6,25) ;

10 : Coefficient du volume total de la solution & doser ;

m : Masse de la prise d’essai (g) ;

14,01 : Masse atomique de 1’azote. (g/mol) ;

3.4 Dosage des fibres

e Principe
Elle consiste d’aprés De Padua et al. (2004) a traiter 1’échantillon successivement avec de
I’acide et de la base. L’hydrolyse acide/ basique (a2 chaud) permet de solubiliser la quasi-

totalité du contenu cellulaire a 1’exception des fibres alimentaires et des sels minéraux.

e Protocole
La teneur en fibres est déterminée selon le protocole décrit par De Padua et al. (2004) avec
quelques modifications ; 2g d’échantillons sont digérés dans 200mL de HCL (5%) pendant 30
min, le mélange est filtré et lavé a I'eau chaude. Le résidu obtenu est digéré par un volume de
NaOH (5%) sous reflux pendant 30 min, le mélange est filtré et lavé a I'eau jusqu'a neutralité
du pH. La solution obtenue est lavée a I’alcool éthylique et éther éthylique, le résidu est séché

a 100°C pendant 2 h et la masse résiduelle est considérée comme des fibres.
3.5 Détermination de la teneur des Lipides

e Principe
L’extraction par solvant organique (éthyle éther), est réalisée avec un appareil de type
Soxhlet. A la fin de I’extraction, on peut admettre que toute la matiere grasse est transférée

dans le solvant.
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e Protocole
La quantité en lipides est estimée d’aprés la méthode décrite par De Padua et al. (2004). Une
masse de poudre de gomme (2g) est extraite avec le soxhlet en utilisant 1’éther diéthylique

pendant 4 h. Le solvant est évaporé et le résidu est considéré comme lipides.
3.6 Dosage des cendres (AOAC, 2006)

e Principe
Le principe consiste a une incinération du matériel biologique. L’opération ne sera Terminée
que lorsque la couleur des résidus deviendra blanche grisatre, qui se transformera en une

couleur blanche apres refroidissement.

e Protocole
La teneur en cendres contenue dans les echantillons est déterminée selon la méthode AOAC
(2006). Une quantité en g de poudre est incinérée dans un four a moufle contrélé et
préchauffé a 600°C pendant 6h.

La teneur en cendres est déterminée en pourcentage (%) selon la formule suivante:
Cendres % :%*100

m1 : masse (g) de creuset avec cendre apres incinération ;

mO : masse (g) de creuset vide ;

mi : masse (g) initiale d’échantillon

4. Analyses physiques

4.1 Détermination du pH (NF V 05-108, 1970)

e Principe
Détermination en unité de pH de la différence de potentiel existant entre deux électrodes en

verre plongées dans une solution aqueuse de la gomme de caroube.

e Protocole
Une solution de gomme de caroubea0,1% est préparée, 5 g d’échantillons sont additionnés

a 100 mL d’eau distillée préalablement chauffée a 80°C, puis agités pendant Smn tout en
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maintenant la température stable aux alentours de 80°C. On laisse la solution refroidir puis

on plonge la sonde de pH meétre dans la solution. Lire la valeur directement.

4.3 Détermination du degré Brix
e Principe

On entend par résidu sec soluble (déterminé par réfractométrie) la concentration en
saccharose d’une solution aqueuse ayant le méme indice de réfraction que le produit
analysé, dans les mémes conditions de préparation et de température. Cette concentration
est exprimée pourcentage massique (AFNOR, 1970).

e Protocole

La teneur en solides solubles totaux a été déterminée par une lecture directe par un
réfractométre manuel (ATAGO, PAL-1 de 0-53% Brix). La lecture est faite en placant une
goutte d’échantillon, sur la plaque de charniére de l'instrument, face a la lumiére dans une

lecture numérique du réfractometre et exprimés en degrés Brix (Gomes et al., 2018).
5. Etude rhéologique

5.1 Test de solubilité

5.1.1 Etude de I’effet du pH sur la solubilité

Plusieurs échantillons (18) de GCP ont été préparés a une concentration de 1%, 8
échantillons a une température 80 a différents pH (4, 7 et 11), sous agitation pendant
10 ;20 ;30,40, 50 et 60 min h. Les solutions ont été par la suite centrifugés (6000tr/min, 30
min). Les surnageants ont été récupérés et sechés dans une étuve a 105°C pendant 24h.Le

pourcentage de solubilité a été détermine selon la formule suivant :
Solubilité (%) = g—: x 100
Cs : Concentration du surnagent (mg/mL) ;

Cp : Concentration de la préparation initiale (mg/mL).
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6. Etude de la cytotoxicité de la gomme

L’extraction des galactomannnanes est réalisée selon la technique établie par Abbou

et al. (2019) avec quelques modifications :

e Préparer la suspension des globules rouges
Le sang a été prélevé par ponction veineuse sur des volontaires sains, placé dans des tubes
héparines et centrifugé a 3500tr/min pendants 15min. Le plasma et la couche leucocytaire ont
été eliminés. Les globules rouges (GR) ont été mis en suspension dans un volume de NaCl a
0,9% et centrifugés a2500 tr/min pendant 5min. Les GR ont été lavés plusieurs fois dans la
méme solution jusqu’a I’obtention d’un surnagent clair. Par la suite le culot (GR) a été
récupéré afin de préparer une solution d’un volume de culot dans 9 volumes de NaCl (0,9%)

pour le test de cytotoxicité.

e Préparer les dilutions
Plusieurs solutions (7solutions) ont été préparées a différentes concentration (0,01 ; 0,125 ;
0,166 ; 0,25; 0,5; 1,25 ; 2 mg/mL).

e Protocole

Un volume de chaque solution préparée est mélangé a 1 mL de la solution des GR.Les
échantillons sont Centrifugés a 14000tr/min pendant 10min et le surnagent a été récupéré et
les échantillons ont été incuber pendant 60min, la lecture de I’absorbance est réalisée au
moyen d’un spectrophotometre (UV-Visible) a une longueur d’onde A =540 nm. L’hémolyse

en présence des extraits est calculée par rapport a cette formule :
Le pourcentage d’hémolyse (%) =100*4A0 — A1/40
*A, : Absorbance du control positif (Na Cl 0,2% sans extrait)
= A; : Absorbance en présence de I’extrait polysaccharidique
7. Essai d’incorporation de la gomme dans une sauce alimentaire (mayonnaise)
7.1 Préparation des échantillons de mayonnaise

Dans cette partie un essai d’incorporation de la gomme de caroube pure dans une
mayonnaise formulé a 1’échelle laboratoire au niveau du complexe. Trois échantillons ont

été préparés selon un protocole spécifique de 1’unité CEVITAL.
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e Ingredients
Pour la préparation de la mayonnaise plusieurs ingrédients ont été utiliseé a savoir huile de
colza (non raffiné), jaune d’ceuf en poudre, vinaigre, sel, sucre, jus de citrons concentré, acide
citrique, EDTA (conservateur), amidon modifier, colorants (paprika, lutéine) et la gomme de

caroube purifie

7.2 Formulation de la mayonnaise

La premicere étape de cette formulation consiste 8 mélanger le jaune d’ceuf (en poudre)
avec le sel, le sucre et les colorants puis incorporer GCP (0,02%) préalablement solubilisée
dans 1’eau, tout en remuant a l’aide d’un batteur a une vitesse réduite puis ajouter
progressivement I’amidon auparavant solubilisé dans I’huile de colza. Le vinage et le jus de
citrons ont été additionnés a la préparation aprés I’obtention d’une masse dense et homogeéne.
Puis la vitesse a été augmenté au maximum. Au final une masse de 1Kg pour chaque
échantillon a été préparée: Les produits obtenus ont été placés dans des récipients
alimentaires en verre stériles avec des couvercles et conserves.

TableauV : Composition des échantillons de mayonnaises préparées

Echantillons Compositions
Huile | Jaune | Sel Sucre | Vinaigre | Jus de | GCP | Amidon
de d’ceuf citron modifiée
colza

El + + + + + + + +

E2 + + + + + + + /

E3 + + + + + + / +

E1 : mayonnaise avec un mélange GCP /amidon modifiée ; E2 : mayonnaise avec GCP ; E3:

mayonnaise avec amidon modifiée

7.3 Controle de la stabilité de la mayonnaise

Les echantillons de mayonnaises formulés ont été soumis a un vieillissement accéléré
dans une étuve a une température de 40°C pendant une durée de 2 mois I’équivalent de 8 mois

selon la loi d’ Arrhenius.
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7.3.2 Suivie de certains parameétres physico-chimiques
7.3.2.1 Détermination du pH (AFNOR. 1982)

La mesure du pH est réalisée avec un pH-metre en introduisant la sonde a I’intéricur

de I’échantillon. Le résultat est directement lu sur I’écran de 1’appareil
7.3.2.2 Détermination de I’acidité (AFNORYV.1982)

= Principe
L'acidité correspond principalement a la présence des acides organiques et minéraux utilisés
dans un produit. Son principe est basé sur le titrage de I'acidité par une solution d’hydroxyde

de sodium NaOH alcaline en présence de phénolphtaléine comme indicateur coloré.

e Protocole
Une quantité d’échantillon (10g) est additionnée a 001mL d’eau distillée, la solution
obtenue est homogénéisée. Pour déterminer 1’acidité de chaque échantillon on ajoute
quelques gouttes de phénolphtaléine a la solution préparée puis on titre avec une solution

d’hydroxyde de sodium NaOH (0,1N) jusqu’a I’apparition du virage de couleur.

 Calculer 'acidité selon la formule suivante :

_V(ml)xMxN
PE

AC

V : Volume de chute de burette en mL

PE : Masse de la prise d'essai g

M : Masse molaire de NaOH 64g / Mol

N : Normalité a 0,1N

7.3.3 Etude de la qualité de I’émulsion

7.3.3.1 Mesure de la taille des gouttelettes (méthode interne)

e Principe
L’une des techniques qui permet de caractériser une émulsion est la granulométrie. Cette

analyse est effectuée par un examen microscopique qui définit la taille et ’homogénéité ou la
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dispersion des gouttelettes de 1’émulsion. Elle consiste en la mesure de la taille des gouttelettes
de la phase dispersée appelée distribution granulométrique. Elle peut étre réalisée simplement

a I’aide d’un microscope optique et d’un logiciel de traitement.

e Protocole
Un aliquote échantillon est placé sur une lame de microscope. Dans le but de visionner
directement ’aspect des émulsions formées. Cette technique permet aussi de prendre des
photos, de fagon numérique qui va permettre par la suite de déterminer en précision la taille
des gouttelettes.

7.3.4 Contro6le macroscopique

L’examen macroscopique des émulsions est d’une importance capitale. C’est un des
tests d’acceptabilité de 1’utilisateur, conditionnant partiellement 1’observance. De fagon a faire
cet examen dans les conditions les plus favorables, il convient de stocker les émulsions dans
des récipients en verre transparent de grand volume et incompletement remplis. On

généralement

e Aspect : Présence d'une ou de deux phases, existence éventuelle de grumeaux,
e Couleur : Rechercher un éventuel reflet bleuté di a un effet Tyndall (signe de la
présence de globules de tres petite taille).

e Fluidité : Faible, moyenne
7.3.5 Controéle des caractéristiques rhéologiques
7.3.5.1 Détermination de la Consistance (méthode interne)

e Principe
La consistance d’un produit est déterminée, en évaluant sa résistance a 1’écoulement dans des
conditions spécifiques et pendant une durée bien déterminée. Elle est représentée par la distance
en centimétre (cm) parcourue par I'échantillon en 30 secondes (s) tout au long d'un canal sous l'effet de
la gravité. Elle est mesurée a 1’aide d’un matériel appelé consistométre de Bostwick (Manuelle

de consistométre)
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e Protocole
Remplir le Bostwick avec le produit a analyser, actionner le chronometre une fois qu'on lache
le crochet du Bostwick (annexe). Au bout de 30s, lire la valeur affichée sur la graduation du

matériel.
7.3.5.2 Détermination de la Viscosité (méthode interne

e Principe
Elle est mesurée par le biais d’un viscosimetre rotatif, qui détermine la viscosité d’un fluide a
un gradient de vitesse donné. Le principe de fonctionnement consiste a appliquer une force de
mouvement exercé sur un axe central qui est un mobile de taille fixe a vitesse constante. La
plage de mesure est déterminée par la vitesse de rotation du mobile, la taille et la forme du
mobile, couple torsion du ressort calibré. La résistance au mouvement de rotation du mobile
est enregistrée a I’aide d’un ressort spirale interne puis convertis en unité viscosimétrie
centipoise ou (milli pascal seconde) (Decodts et Flamarion, 1985).

e Protocole
La viscosité des échantillons a été mesurée par un viscosimetre rotatif modele FUNGILAB
de. L’évolution de la viscosité a été définie comme suit : sélectionner le mobile idéal (R1, R2,
R3, R4, R5, R6 ou R7), insérer par la suite le mobile dans le produit(100mL) a tester jusqu’a
ce que le niveau de fluide atteigne le repére pratiqué sur la tige. Lecture de la valeur

directement sur 1’écran.

8. Analyse statistique

Toutes les données représentent la moyenne de trois essais. Pour le traitement des
données une etude statistique a éte réaliser en utilisant une analyse da la variance (ANOVA),
un test de LSD de Fisher a I’aide d’un logiciel STATISTICA 7.1. Le degré de signification

des résultats est pris a la probabilité p<0,05.
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I1. Résultats et discussion
1. Le choix du solvant

Le traitement de purification appliqué permet d’éliminer les impuretés éventuellement,
diminuer considérablement les quantités de minéraux (Da Silva et al. 1990 ; Dakia et al.,
2018). Dans cette étude pour pouvoir choisir le bon solvant pour la purification, une

détermination des taux en cendres a été réalisée.

Les résultats obtenus (figure .15) indiquent que la teneur en cendres la plus élevée est
obtenue au niveau des échantillons E1(eau distillé avec éthanol) et E3 (eau déminéralise avec
éthanol) dont la précipitation est effectuée avec de 1’éthanol 0,27-0,24% respectivement, par
rapport aux échantillons E2(eau distillée avec isopropanol )et E4(eau déminéralisé avec
isopropanol ) dont la précipitation est réalisée avec isopropanol 0,12 -0,09 %respectivement.

0.3 -
0.25 -
0.2 -
X
(7]
= 0.15
T )
c
Q
(@]
0.1 -
0.05 - I
0 = T T T 1
E1l E2 E3 E4
Echantillons

Figure 15:Teneur cendres (%) des échantillons

A notre connaissance aucune information n’est disponible sur le choix de solvant pour
la précipitation de la gomme de caroube (GC), néanmoins ces données nous ont permis de

choisir I’isopropanol comme solvant pour la précipitation de GC.
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2. Analyses physicochimiques
2.1 Composition chimique des deux gommes (GCB et GCP)

La séparation des composants des graines de la caroube donne un rendement supérieur en
endosperme jaunatre (46,04%), la gomme de graine purifiée (GGP) obtenue est une poudre
blanchatre. La valeur moyenne du rendement en GGP est de 23,31%. Battle et Tous (1997)
ont rapporté des rendements compris entre 42 et 46% d'endosperme et entre 23 et 25% de
gomme de caroube, Dakia et al. (2007) ont obtenu 37-48% au niveau d’endosperme et le
germe 17-23% respectivement. Alors que Mekhoukhe et al. (2020)ont énoncé un rendement

de 51,61% en endosperme.

Les compositions de gommes de caroube brutes et clarifiées ont été investiguées par
certains auteurs (Dakia et al., 2007 ; Dakia et al., 2018 ; Mekhoukhe et al., 2020). Selon
Goulas et Hadjisolomou (2019) ; Mekhoukhe et al. (2020) ; Rijs et Fogliano (2020), la
composition chimique de la graine de caroube différe d’un pays a un autre, d’une région a une
autre et cela dépend de plusieurs facteurs a ’instar les cultivars, facteur climatique, le temps
de récolte .Les résultats de 1’analyse chimique de la gomme brute de la graine de caroube

(GCB) été regroupés sur le tableau VI

TableauVI1: Composition chimigue de la gomme brute et purifiée

Gommes | Humidité* | Sucres** | Lipides** | Fibres* Cendres* | Protéines**

GGB 8,8+0,2 255+0,4 | 0,8+0,05 | 0,54+0,04 | 0,87+0,02 4,7+0,3

GGP 9,53+0,3 | 31,21+0,9 | 0,1+0,05 | 0,29+0,05 | 0,09+0,04 | 0,31+0,05

*: 9 ; **: g/100g ; GGP : gomme de graine purifiée ; GGB : gomme de graine brute

Les résultats de l'analyse chimique (Tableau VI) de GGP montrent des taux plus
faibles en comparaison a GGB dans ’ensemble des parametres étudiés. Cette diminution est
probablement tributaire d’aprés Da Silva et al. (1990) ; Dakia et al. (2017) au traitement de
purification appliqué qui permet d’éliminer la cellulose, la lignine et les lipides, ainsi que de

diminuer considérablement les quantités de minéraux et de protéines.
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2.1.1 Détermination de la teneur en humidité, cendres et fibres

Ce paramétre nous renseigne sur la présence de 1’ecau au niveau de la gomme des
graines de caroube. Les résultats (figure.16), nous constatons que la GCP détient le taux
d’humidité la plus important 9,53+0,3 par rapport a la GCB qui est de 8,8+0,2

Ces résultats sont analogues a ceux rapporté par Higazy et al. (2018) qui ont travaillé
avec une gomme de caroube Egyptienne ainsi que celle restitué par Mekhoukhe et al. (2020)
qui sont 8,42 et 8,66 % respectivement, alors qu’elle est plus importante par rapport a celles
énoncé El Batel et al. (2013) qui ont travaillés sur des gommes de caroube Marocaines avec

des proportions de 6,85%.

Ces variations sont probablement liées d’aprés Dakia et al. (2014) et Rodriguez-
Solana et al. (2021) aux facteurs climatiques, géographiques, temps de récolte et méme

conditions environnementaux.

Concernant la teneur en fibres dans la figure.16, la GCB détient la teneur la plus
élevée en fibres 0,54+0,04% par rapport a GCP 0,29+0,05%. On remarque une diminution de
la quantité en fibres apres traitement de purification.

Le résultat obtenu pour GCB est proche avec celui rapporté parMekhoukhe et al.
(2020)(0,65%), mais inférieur avec ceux révélée par Lopes Da Silva et al.(1990) avec 1,55%
et par Farahnaki et al. (2014) avec 2,14%. Apres traitement de purification Lopes Da Silva

et al.(1990)ont remarqué une diminution considérable dans la teneur en fibres(0,19%).

Au vu des résultats (figure.16) une baisse non anodine dans le taux en cendres est
observée au niveau de GCB 0,87%=0,02% a une teneur de 0,09+0,04% dans GCP + 0,02.

Ces données concordent avec celles retrouvé par Kivrak et al. (2014) dans des
gommes de caroubes turque avec 0,84%, alors qu’elle est plus élevée par rapport a celle
rapporté par Frahnaky et al. (2014) au niveau de la gomme de caroube d’Iran ainsi que celui
énoncé par Gillet et al. (2014) dans la gomme de caroube de France qui sont 0,58 et 0,31%

mais moins importante par rapport a celle de Dakia et al. (2017) qui est de 1,02%.

Ces différences peuvent étre expliquées par rapport aux conditions géographiques
(provenance), climatiqgues mais également aux différentes méthodes employées pour

I’extraction de la gomme (Dakia et al., 2017).
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Figure 16: Composition chimique en humidité en fibre et en cendres des deux
échantillons

2.1.2 Détermination de la teneur en sucres totaux, proteines et lipides

La quantité en sucres totaux a été estimée par la méthode de phénol / acide sulfurique.
D’aprés les résultats obtenus (figure.17), la GCP présente la teneur la plus accrue en sucres
totaux avec 31,21 £ g/100g par rapport GCB qui de 25,56+g/100g.

Selon plusieurs investigations, c’est le constituant majeur de cette gomme de caroube
(Dakia et al., 2017 ;Mekhoukhe et al., 2020). Ce résultat est beaucoup plus élevé par rapport
a celui restitué par Kivrak et al. (2013) qui est de 1,749/100g et par Mekhoukhe et al.
(2020) qui de 16,57 g/100 mais moins important que celui rapporté par Dakia et al. (2008)et
Batal et al.(2016). Cette fluctuation est probablement tributaire d’aprés Gubbuk et al. (2010)

a la nature des graines utilisées dans ce travail qui est liée aux facteurs genétiques.

Les résultats obtenus (figure. 17) indiquent un abaissement dans la quantité en lipides
au niveau GCB 0,8+g/100g a 0,1+g/100g dans GCP aprés purification. Ces données sont
similaires avec ceux restitués par Mekhoukhe et al. (2020) avec 0,84g/100g mais moins
importante que celles de Lopez Da Silva et al. (1990) qui est de 0,92%, et celles de Dakiaet
al. (2008) qui est 1,5%.
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Figure 17: Composition chimique en sucres, lipides et en protéines des deux gommes

Les résultats obtenus pour la détermination des protéines montrent une diminution au
niveau de la gomme de caroube de 4,7 g/100 g au niveau de GCB a dans GCP 0,31g/100 g.
Cette valeur est proche aux résultats rapportés par Lopez Da Silva et Gongalves (1990)et de
Bouzouita et al. (2007) qui sont 4,66 et 4,52 g/100g respectivement, mais plus importante par
rapport a celle révélée par Haddarah et al. (2013) avec 3,92 g/100g, cependant ce résultat est
inférieur a celui énoncé par Dakiaetal. (2008) qui est de 7,49/100g et Dakia et al. (2018) qui
est 6 g/100g.

Selon LopesDa Silva et Gongalves (1990), cette teneur en protéine refléte la présence
naturelle des protéines structurales et des enzymes dans I’endosperme de la graine mais aussi
il peut s’agir d’une contamination par le germe qui est riche en protéine par rapport a
I’endosperme.

2.2 Détermination des caractéristiques physiques

Une détermination de certains parametres physiques a été réalisée (tableau VII)

TableauVII: Propriété physique de la gomme brute et purifie.

Gommes pH Degré de Brix
GCB 6,66+0,02 0,7+0.1
GCP 6,82+0,19 140,05

43



Partie pratique Résultats et discussion

La valeur du pH est une expression de l'activité des ions hydrogeéne et plus la valeur
du pH est faible, plus I'acidité de I'environnement augmente (Batlle et Tous, 1997 ; Kivrak
et al., 2015).

La valeur moyenne de pH (tableau IX) acquise au niveau des deux gommes GCB et
GCP ne varie pas beaucoup, elle est 6,66+0,02, 6,82+0,19. Ce résultat est proche avec celui
obtenu par Kivrak et al. (2015)qui est de 6,52 et celui révélé par Mekhoukhe et al. (2020).

Le °Brix mesure le poids en gramme de matiére seche contenue dans 100 g de
produit(Smati et al., 2017). D’apres le Tableau, le °Brix de la GCP est plus élevé 1+0,09
que celui de la GCB qui de 0,7+0,2.

Les données pour GCB sont similaires avec ceux énoncés par Kivrak et al. (2015)
0,73-0,57%. Ainsi que ceux apporté par Mekhoukhe et al. (2020) avec 0,71%.

3. Etude des caractéristiques rhéologiques
3.1 Etude de ’effet du pH sur la solubilité de GCP

D’un point de vue pratique, la solubilité en solution aqueuse des galactomannanes de
caroube s’exprime par le biais d’un pourcentage mesurant la proportion du produit restant en
solution suite a une centrifugation (Deuel et Neukom, 1954 ; Dakiaet al., 2008). Cette
solubilité dépend des dissolutions préalables, de 1’équilibre entre les interactions molécules et
molécules-solvant,de la nature physico-chimique des molécules ainsi que de 1’état physique
de la matiére(Zhu et al., 2019 ; Du et al., 2020 ; Yuan et al., 2020).

D’apreés la figure.18, nous remarquons que la solubilité de la GCP varie en fonction du
pH. Cette solubilité atteint son maximum a pH 2 et 10 qui de 43 a 48 % respectivement
qu’aprés 60min, en contre partie pour le pH 7 elle atteint déja sa Y4 de sa solubilité & partir de

30min pour arriver a son maximum qui est de 70%.
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Figure 18: Cinétique de solubilitéde gomme de GCP a différents pH

A notre connaissance, aucune information n’a été énoncé concernant I’effet du pH sur
la solubilité de la gomme de caroube, ni au moins une concordance a été observé par rapport a

une investigation realisée par Velez-Erazo et al. (2021)sur I’influence du pH sur la solubilité

//////

4. Etude de la cytotoxicité de la gomme

Les globules rouges sont I'un des modeles les plus utilisés pour I'étude de la toxicité in
vitro(Pagano et al., 2015 ; Abbou et al., 2019).Le test d’hémolyse a été évalué parce que,
méme si une substance possede un pouvoir antioxydant puissant et de propriétés alléchantes,
son utilisation dans les préparations pharmacologiques et alimentaires sera impossible en
présence de leur effet hémolytique, qui est un indicateur de cytotoxicité (Haddouchi et al.,

2016 ;

Les résultats ont montré qu'aucune hémolyse n’a été produite par la GCP a toutes les
concentrations testées (pas de différence significative entre les pourcentages d'hémolyse du

contréle négatif et ceux obtenus avec les différentes concentrations des différents GCP).

D’apres la figure.19,nous remarquons que les pourcentages d’effet hémolytique sont

directement proportionnels a I’augmentation des concentrations des échantillons.
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Aprés 60 minutes et pour toutes les concentrations testées, les pourcentages
d’hémolyse sont compris entre 0,2at 2,3 %, cela implique que la GCP ne présente aucune

toxicité méme a des concentrations élevées (10 mg/mL).
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Figure 19: Activité cytotoxique de la GCP

L’hémolyse maximale (2,3 %) est obtenue aprés 60 min & une concentration de
10mg/mL. La GCP présente un effet hémolytique trés faible face aux érythrocytes isolés, avec
un taux d’hémolyse qui ne dépasse pas les 3 % a une concentration de 10 mg/mL.

A notre connaissance aucune donnée n’a été avancée sur 1’effet hémolytique de la gomme de
caroube.

5. Contréle de la stabilité de la mayonnaise

Dans cette partie un essai d’incorporation de la gomme de caroube pure GCP dans des
échantillons de mayonnaises formulées a 1’échelle laboratoire au niveau du complexe
CEVITAL. Un suivi de stabilité des échantillons préparés a été réalisé préalablement soumis a
un vieillissement accéléré dans une étuve a une température de 40°C pendant une durée de 2
mois 1I’équivalent de 8 mois selon la loi d’Arrhenius.

5.1 Suivi du pH

La mayonnaise est un produit relativement acide. De plus, Le pH a un impact profond

sur la structure de I'émulsion qui affecte la durée de conservation et l'acceptation de la
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mayonnaise par les consommateurs(Depree et Savage, 2001 ; Mirzanajafi — Zanjani et al.,
2019 ; Wang et al., 2022).
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Figure 20: Suivi de pH des échantillons de mayonnaise au cours du temps

La figure.20 illustre les valeurs de pH de mayonnaise soumise a un vieillissement
accéléré dans une étuve a une température de 40°C pendant une durée de 2 mois. Le pHde
tous les échantillons de mayonnaise ne varie pas d’une maniére significative, a partir du
30eme jour, une diminution significative a été observé au niveau des deux échantillons E1 et
E3 (formulés respectivement avec de 1’amidon modifié et gomme de caroube), a partir de
cette période, certaines caractéristiques macroscopiques ont été modifiés (Tableau VIII) au
niveau de ces deux produits, ce qui indique leur dégradation. En contrepartie, pour le produit
E2 formulé avec un mélange de GCP et d’amidon modifié, aucune variation significative du
pH n’a été observé pendant les deux mois de conservation, y compris certaines de ses

propriétés macroscopiques évaluees.
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Tableau V111 : Caractéres macroscopiques des échantillons formulés suivant leur pH a
partir du 30eme jour

El E2 E3
Couleur Changement Pas de Pas de changement
changement
Texture Gelifiante, pas Pas de Pas de changement
d’élasticité changement
Aspect (émulsion) | Pas de séparation Pas de Séparation des deux
changement phases

Aucune information a notre connaissance n’a été énoncé sur le suivi du pH d’une
mayonnaise formulé avec de GCP, cependant, Pazhvand et Khavarpour (2019), ont
remarqué une faible variation du pH aprés 30 jours de conservation d’une mayonnaise
préparée avec un mélange de xanthane et d’agar, alors que Wang et al. (2022) ont constaté
une diminution du pH au bout du 10° jour de conservation d’une mayonnaise formulée avec
une mixture d’hydrocolloides (xanthane, pectine et amidon modifi¢). Cette fluctuation est
probablement duaux conditions de conservations, a la composition de la mayonnaise
(Bergecliff, 2016).

5.2 Suivi de Pacidité

L'acidité est la caractéristique intrinseque la plus importante de la mayonnaise, des
vinaigrettes et des sauces pour déterminer la croissance et la survie des bactéries pathogénes
(Tavakoli et al., 2020 ;De Bruno et al.,2021).
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Figure 21: Suivi de I’acidité des échantillons de mayonnaise au cours du temps

La figure. 21 illustre les valeurs de 1’acidit¢ de mayonnaise soumise a un
vieillissement accéléré dans une étuve a une température de 40°C pendant une durée de 2
mois. L’acidité de tous les échantillons formulés ne varie pas d’une maniére significative, a
partir du 30eme jour, une diminution significative a été observé au niveau des deux
échantillons E1 et E3 (formulés respectivement avec de I’amidon modifié et gomme de
caroube), a partir de cette période, certaines caractéristiques macroscopiques ont été modifié
tableau 1X au niveau de ces deux produits, ce qui montre leur dégradation. En revanche, pour
le produit E2 préparé avec une mixture de GCP et d’amidon modifié, aucune variation
significative de I’acidité n’a été remarquée pendant les deux mois de conservation, y compris

certaines de ses propriétés macroscopiques évaluées.

Aucune donnée n’a ét€¢ avancée concernant le suivi de 1’acidit¢ d’une mayonnaise
formulée avec de la GCP ou une mixture avec de ’amidon modifié, par contre une
investigation réalisée par De Bruno et al. (2021) a révélé une diminution de I’acidité d’une

mayonnaise enrichie en antioxydant au bout du 30eme jour.
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Tableau IV: Caracteres macroscopiques des échantillons formulés suivant leur aciditéa
partir du 30eme jour

El E2 E3
Couleur Changement Pas de Pas de
changement changement
Texture Gélifiante, pas Pas de Pas de
d’¢élasticité changement changement
Aspect (émulsion) | Pas de séparation Pas de Séparation des
changement deux phases

5.3.Controle des caractéristiques rhéologiques
5.3.1Détermination de la Consistance (écoulement)

La consistance est liée aux caractéristiques des fluides non-newtonien ou semi-solide
(sauces, purées et pates) contenant des particules en suspension et des molécules solubles a
longue chaine, et se mesure pratiquement par la distribution ou le flux du produit. Les
observations de la séparation du liquide libre et de son écoulement dans un consistométre de
Bostwick sont utilisées pour mesurer la consistance des produits liquides et semi-solides
(Mazaheri Tehrani et Ghandi, 2007 ; Ya Malkin et Isayev., 2017).

Dans ce travail, un suivi de la consistance de différentes mayonnaises formulées a été
effectué pour une durée 60 jours. Les résultats (figure.22) montrent que la distance
d’écoulement des échantillons E1 et E3 varie avec le temps (les deux échantillons s’coulent
rapidement) leur consistance de 0,4 a 1 cm/s et 1a 1,1 cm/s respectivement est et a partir des
30 eme jours, une altération des propriétés macroscopiques (tableauX). Concernant le produit
E2, une variation non anodine a été remarquée au cours du temps de 0,1 a 2,7 cm/s et aucune

altération des caractéristiques macroscopiques n’a été observée.
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Figure 22: Suivi de I’écoulement des échantillons de mayonnaise au cours du temps

Tableau X: Caracteres rhéologique et macroscopiques des échantillons formulés suivant
leur écoulement a partir du 30eme jour:

El E2 E3
Couleur Changement Pas de Pas de
changement changement
Texture Gélifiante, pas Pas de Pas de
d’¢élasticité changement changement
Aspect (émulsion) | Pas de separation Pas de Séparation des
changement deux phases

5.3.2Détermination de la Viscosité

La mayonnaise a une durée de conservation relativement longue de plus d'un an sans
changement d'acceptation organoleptique dans la plupart des cas. L’une des raisons de la
stabilité a long terme de la mayonnaise est sa viscosité élevée résultant du tassement serré des
gouttelettes. Cependant, la cinétique et le mécanisme détaille de déstabilisation de la
mayonnaise ne sont pas entierement compris (Ariizumi et al., 2017 ; Ayu et al.,
2021).Sachant que la viscosité indique I'épaisseur unitaire du milieu de dispersion dans un

systeme d'‘émulsion(Ayu et al., 2021).

Au vu des résultats (figure. 23) les deux produits E1 (amidon seul) et E3 (GCP seule)

ont dévoilé une variation de leur viscosité, et ont montré une viscosité apparente faible dés le
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début, c’est a dire la premicre période (des 15 jours) avec 122600 et 9200 max respectivement
et au bout d’un mois une altération des deux produits a été observee (tableauXI). Par contre
I’échantillon E2 (GCP+ amidon modifi¢) présente la viscosité la plus stable au cours du temps
avec un max de 330000 cp et un min de 14857sans détérioration des caractéristiques

macroscopiques qu’a partir de 60eme jours (voir tableauXl),

350000

300000 —o—El —@—E2 E3
250000
200000

150000

viscosité Cp

100000
50000

0
0 10 20 30 40 50 60 70

Durée de conservation (jours)

Figure 23: Suivi de la viscosité des échantillons de mayonnaise au cours du temps

Aucune donnée n’a été révélée concernant I’influence probable de la GCP sur la
viscosité de la mayonnaise néanmoins, des travaux réalisés sur d’autres polysaccharides ont
dévoilé que ’adjonction d’un mélange de substances hydrocolloides peut considérablement
améliorer la stabilité de la viscosité des aliments au cours du temps (Bortnowska et al.,
2006 ; Shahzed et al., 2019 ; Hu et al., 2022).Selon certains auteurs, la formation et la
stabilité du gel dépend de l'acidité (pH), de la température, des enzymes, du temps et de la
structure du Polysaccharide(Bortnowska et al., 2006 ;Hu et al., 2022).
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TableauXIl: Caractéres rhéologique et macroscopiques des echantillons formulés suivant
leur viscosité a partir du 30eme jour :

El E2 E3
Couleur Changement Pas de Pas de
changement changement
Texture Gélifiante, pas Pas de Pas de
d’¢élasticité changement changement
Aspect (émulsion) | Pas de séparation Pas de Séparation des
changement deux phases

5.4 Etude de la qualité de I’émulsion
5.4.1 Détermination du sens de I’émulsion (méthode interne)

La dimension des particules de la phase dispersée est une partie tres précieuse,
recommandée pour un discernement complet d’une dispersion. En outre la connaissance de la
taille moyenne des particules suspendues peut aider a prévoir les tendances et les
caractéristiques d'arrangement, donc savoir si les particules vont se disperser ou floculer et par
voie de conséquence utiliser d'autres alternatives, telle que I'homogénéisation, pour modifier
la distribution des particules et pour améliorer, de ce fait, la qualité du produit, son efficacité,
et sa stabilité(Bnaissa et al., 2013 ;Sjoo et al., 2015 ; Ghirro et al., 2022).

Sachant que plus, la taille des gouttelettes est petite, plus I'émulsion aura des chances
d’étre stable. Cependant, la taille des gouttelettes a lui seul n’est pas une garantie de la
stabilit¢ d’une émulsion. La mesure de la taille des gouttelettes des émulsions préparées va

nous permettre principalement a ce stade de classer nos émulsions (Ghirro et al., 2022),

D’apres la littérature, en fonction de la taille moyenne des gouttelettes on distingue
des émulsions plutdt grossiéres, appelées émulsions ou microémulsions dont la taille est entre
1-100 um et des émulsions plus fines, submicroniques, appelées mini ou nano émulsions 20-
500nm (Ganguli et Ganguli, 2003 ; Gupta et al., 2016 ; Karunaratne et al., 2017).

L’examen microscopique de 1’émulsion primaire obtenue dans cette étude (figure.24
a), montre une bonne dispersion des globules huileux dans la phase aqueuse. Cette dispersion

est presque la méme pour I’ensemble des formulations (figure.24a). C’est une émulsion de
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type huile dans 1’eau (h/0). D’apres la figure, nous avons affaire principalement a des macro
émulsions ou émulsion sachant que la taille des gouttelettes se situe entre 15, 20 et 60 um
respectivement pour I’huile, le GCP ou LBG et ’amidon a t0, aprés 60 jours nous avons
remarqué un fusionnement de gouttelettes d’huile (figure.24 b) qui forme des globules d’huile
assez grandes, qui peuvent étre visibles a I'ceil nu ce qui par voie de conséquence indique la

non stabilité de 1I’émulsion et donc la dégradation du produit.
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Figure 24: mesure de la taille des gouttelettes a) primaires a t0 b) a 60 jours
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Malgré le grand intérét écologique et le potentiel économique des différentes parties
de la caroube (pulpe et graines) et leur exploitation dans différentes applications, peu d'études

sont disponibles sur 1’utilisation alimentaire des sous-produits de la caroube Algérienne.

Ce travail a été effectué dans le but de valoriser la gomme de caroube (sous-produit
des graines) et son éventuelle utilisation comme additif alimentaire (épaississant) seule ou en
mixture dans 1’élaboration d’une sauce alimentaire (mayonnaise) produit au niveau du

complexe CEVITAL touchant plusieurs volets :

Dans le premier volet,I’essai d’extraction et purification de la gomme de graine de
caroube a I’eau a permis 1’obtention d’une poudre fine blanchatre avec un rendement de
23,31%. Les résultats de I'analyse chimique de la gomme brute (GGB) et la gomme purifiée
de la caroube(GGP)indiquent que GGP détient la quantité la plus élevée en sucres totaux
25,33+04g /1009, en contrepartie on remarque une diminution dans la teneur en protéines,
lipides, fibres et cendres qui étaient de 0,52+ 0,3 g /100g ; 0,09+0,059/100g ; 0,29+0,04% et
0,17% respectivement.

Les données obtenues au niveau des deux gommes (GCB et GCP) de la détermination
du pH montrent qu’il n’y a pas une variation importante entre les deux 6,66+ 0,02 et 6,82
+0,19 respectivement, alors on remarque une différence degré de brix 0,7+0,2 et 1+0,09

respectivement.

Dans le deuxiéme volet, une évaluation des caractéristiques rhéologiques GCP a été
effectuée en étudiant I’effet de plusieurs pH (2, 7 et10) sur la solubilité, les résultats indiquent
une variation de la solubilité en fonction du pH. Cette solubilité atteint son maximum a pH 2
et 10 qui de 43 a 48 % respectivement qu’apres 60min, en revanche pour le pH 7 elle atteint

déja sa %2 de sa solubilité a partir 30min pour arriver a son maximum qui est de 70%.

Le teste de cytotoxicité de GCP a dévoilé que les galactomannane de graine de caroube

ne présente aucune toxicité méme a des concentrations élevées (10 mg/mL).

Le troisieme volet consiste a 1’essai de I’incorporation de GCP dans une mayonnaise
¢laborée a 1’échelle laboratoire au niveau de CEVITAL. L’¢tude de la qualité d’émulsion et
le contrdle de la stabilité des échantillons de mayonnaise soumis a un vieillissement accéléré

pendant une durée de deux mois, ont montré clairement que 1’échantillon de la mayonnaise
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préparé avec une mixture de GCP et I’amidon modifiée présente une amélioration des
caractéristiques physico-chimiques et rhéologique et une meilleure stabilité au cours de cette

durée de conservation.

Des lors de telles caracteristiques, la gomme de caroube pourrait qualifier comme
étant une substance hydrocolloide épaississante naturelle pouvant participer a améliorer la

durée de conservation de la mayonnaise (équivaut a une DLC de huit mois).

Ces nouvelles connaissances sur les propriétés de la gomme de caroube algérienne
pourraient ebaucher a de nouvelles éventualités pour l'utilisation de ces macromolécules dans
les applications alimentaires et non alimentaires et d’ouvrir des portes sur d’autres
perspectives, il serait donc important de continuer les recherches et de mener des études plus

approfondies en ce qui concerne :

v Réaliser d’autres investigations sur 1’éventuelle utilisation de la gomme de caroube
seule ou en mixture avec d’autres substances hydro colloides dans d’autres produits
pour améliorer leurs propriétés techno fonctionnelles

v' Une étude caractéristique sur les différentes variétés de la caroube algérienne y
compris les graines.

v Des études nutritionnelles sur la gomme de caroube pour leur utilisation ultérieure en
thérapeutique, ce qui pourrait donner au caroubier un essor dans le contexte socio-

économique.
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Annexel

Tableaul : Composition chimique de la pulpe

Constituant Proportionen(%) Références
Sucrestotaux 45 352 Albanelletal.,1991 ;Goulaset
al.,2016
Saccharose 65-75 Avalloneetal.,1997;Goulaset
al., 2016
Glucose 15a17.4 Avalloneetal.,1997;Batlleet
Tous,1997
Fructose 1,84a17,9 Avalloneetal.,1997;Gubbuket
al.,2010;
Fibres 7,6 a10,8 Shawakfeheterifej,2005
Protéines 2a7 Avyazetal., 2007
Cendres 243 Albanellet al. 1991
Lipides 0,5al Avalloneetal., 1997
Polyphénolstotaux 16 a20 Avalloneetal., 1997

Annexe2 :

Tableau Il :Différentes utilisations industrielles de la gomme(Batlle et Tous, 199)

Utilisations industrielles Applications

Pharmaceutiques Contre les diarrhées, dentifrice

Cosmétiques Emulsions et mousse de rasage

Textiles Coloration

Papier Traitement de surface

Chimiques Colle, colorant, polissage, allumettes,
pesticides

Pétrole Additif pour augmenter la stabilité

Exploitation miniere Produit de flottement

Absorbant Absorbe I'humidité

Epaississant Solidifiant, gélifiant

Explosifs Capteur d'eau pour les explosifs




Annexe 3

Préparation du globule rouge et la solutions des GR pour le test de cytotoxicité

globule rouge apres les
lavages

la solution des globules rouge

les échantillons de test cytotoxicite avant et aprés la centrifugation

Annexes

la solution
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Annexe 4 :

préparation de la mayonnaise

Les appareils utilisé pour les analyses physique-chimique de la mayonnaise

Mesure 1’acidité de la

mayonnaise

Photographie du consistomeétre de Bostwick

Viscosimétre Fungilab




Résumé

Le présent travail consiste a une valorisation de sous-produits de la caroube (la gomme de
caroube) et ceci par un essai d’incorporation de cette derniere dans la technologie de
fabrication d’une mayonnaise. Les analyses effectuées sur la gomme de caroube extraite a
I’eau et purifiée ont montré une teneur importante en sucre par rapport aux autres constituants,
sa solubilité est peu influencée par le pH et elle ne présente aucune cytoxicité.

Le suivi de la stabilité des échantillons de mayonnaises additionnées de gomme de caroube
a montrent que I’échantillon de mayonnaise préparé avec mixture de GCP et I’amidon
modifiée présente des caractéristiques physico-chimiques et rhéologique acceptable et une
stabilité tout au long de cette étude.

Mots clés : Caroube ; purification ; gomme de caroube ; mayonnaise ; solubilite.

Abstarct

The present work consists in a valuation of carob by-products (locust bean gum) and
this by a test of incorporation of the latter in the technology of manufacture of a mayonnaise.
The analyzes carried out on the locust bean gum extracted with water and purified showed a
high sugar content compared to the other constituents, its solubility is little influenced by the
pH and it does not present any cytotoxicity.

Monitoring the stability of samples mayonnaise added with locust bean gum to show that the
sample of mayonnaise prepared with a mixture of GCP and modified starch has acceptable physico-
chemical and rheological characteristics and stability throughout this study.

Keywords : Carob; cleansing; locust bean gum; mayonnaise; solubility.
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