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Résumé

En vue de déterminer les caractéristiques physico-chimiques du miel, ses concentrations en composés phénoliques et son pouvoir
antioxydant, une étude a été menée dans la région de Laghouat sur quatre échantillons du miel prélevés au hasard puis analy-
sés. L’analyse des paramétres physico-chimiques du miels étudiés montre un pH acide de 4,15 + 0,007, une teneur en ecau de
15,4+0,44%, une teneur en cendre est de 0,4 £0,003%, une acidité de 23,0 + 0,01 meq/Kg et une conductivité électrique de 0,40
+ 0,004 mS/Cm. L’intensité de la couleur est un test qualitatif rapide qui nous a permis d’avoir une idée sur le contenu phénolique
du miel. Ces caractéristiques sont plus fréquemment utilisées comme meilleurs indicateurs de la qualité et de la stabilité¢ du miel
et ont une grande influence sur ses propriétés organoleptiques. A travers nos résultats, il apparait clairement que 1’échantillon
M4 constitue une source non négligeable de composés phénoliques, posséde une bonne activité antioxydante et une capacité de
piégeage de radicaux libres intéressante.

Mots-clés: Miel naturel, caractéristiques physico-chimiques, composés phénoliques, activité antioxydante FRAP et DPPH.

Physicochemical characteristics, concentrations of phenolic compounds and antioxidant power of
four local honey varieties (Algeria)

Abstract

In order to evaluate the physico-chemical characteristics of honey, its phenolic compounds concentrations and its antioxidant
activity, a study was carried out in the Laghouat area on four samples of honey taken at random and analyzed. The analysis of the
physico-chemical parameters of the honey studied showed a pH of 4.15 + 0.007, a water content of 15.4 + 0.44 %, an ash content
0f 0.4 + 0.003 %, an acidity of 23.02 + 0.01 meq/Kg and an electrical conductivity of 0.40 £+ 0.004 mS/Cm. The intensity of the
color is a quick qualitative test that allowed us to have an idea about the phenolic content of the honey. These characteristics
are more frequently used as better indicators of the quality and stability of honey, and have a great influence on its organoleptic
properties. Through our results, it is clear that the sample M4 was a non-negligible source of phenolic compounds, haa a good
antioxidant activity and an important free radicals scavenging capability.

Keywords: Natural honey, physico-chemical characteristics, phenolic compounds, antioxidant activity FRAP and DPPH.

INTRODUCTION

Le miel, substance sucrée totalement naturelle est 1’un
des produits issus de la ruche et employ¢ depuis des mil-
Iénaires par de nombreuses civilisations pour ses qualités
nutritionnelles et ses utilisations thérapeutiques.

Actuellement en Algérie, le miel est sujet & un certain
nombre de spéculations quant a son origine et ses qualités
physico-chimiques. En plus, le consommateur algérien est
confronté a la cherté de ce produit noble et n’arrive pas a
faire la différence entre un produit authentique et un autre
falsifié et cela a cause de I’absence de structures officielles
qui contrdlent les qualités des produits locaux.

C’est dans cet objectif que notre travail se place avec
comme base essentiellement les analyses physico-
chimiques. Celles-ci nous permettent d’identifier les pro-
priétés des différents miels récoltés dans plusieurs régions
de la wilaya de Laghouat (Sahara Algérien).

MATERIELS ET METHODES

Echantillons de miel

Quatre échantillons de miel sont utilisés dans cette étude.
Ils ont été collectés en 2016 aupres des apiculteurs de la
région de Laghouat comme le montre le tableau suivant:

Tableau 1: Origine géographique des échantillons

Code Origine géographique Origine florale
M1 Laghouat Ziziphus lotus
M2 Hassi R’ mel Toute fleur
M3 Elassafia Toute fleur
M4 Ksar Elhiran Peganum harmala
Méthodes

Les analyses physico-chimiques ont concerné la mesure
du pH, de I’indice de réfraction, de la teneur en eau, de la
conductivité électrique, de la teneur en cendre, de I’acidité
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libre et de I’indice de PFUND (AOAC, 1990). Le dosage
des polyphénols totaux dans les extrais éthanoliques a
été déterminée par le réactif de folin-ciocalteu suivant
le protocole de Singleton et al., (1999). La méthode de
trichlorure d’aluminium (AICL,) a ét¢ utilisée pour quan-
tifier les flavonoides dans les extraits (Arvouet-Grand et
al., 1994). Les activités antioxydantes des extraits de miel
sont mises en évidence par deux méthodes, La capacité
de piégeage du radical DPPH a été évaluée par Hartmann
(2007) et le pouvoir réducteur (FRAP) adapté par Berreta
et al., (2005).

RESULTATS ET DISCUSSIONS

Propriétés physico-chimique
pH

Le pH des échantillons du miel est important au cours du
processus d’extraction, car il affecte la texture, la stabilité
etla durée de vie. Le pH du miel est suffisamment bas pour
ralentir ou empécher la croissance de nombreuses especes
de bactéries (Naman et al., 2005). Le pH des miels étudiés
est compris entre 3,97 et 4,65 avec une moyenne de 4,3
(Tableau 2). Donc, tous les miels analysés ont été jugés
comme ayant un caractére acide et sont en conformité avec
les normes du Codex alimentarius (2001). Ibrahim et al.,
(2012) indiquent que le miel est naturellement acide, ind¢é-
pendamment de son origine géographique, qui peut étre
due a la présence d’acides organiques qui contribuent a sa
saveur et sa stabilité contre la détérioration microbienne.

Ces valeurs de pH sont similaires a celles rapportées pour
d’autres échantillons de miels provenant de I’ Inde, du Bré-
sil, de I’Espagne et de la Turquie qui auraient un pH entre
3,49 et 4,70 (Azeredo et al., 2003, Saxena et al., 2010).
Aucun de nos échantillons étudiés ne dépassait la limite
permise, ce qui peut étre considéré comme un indice de
fraicheur. On peut conclure que nos échantillons sont tous
des miels de nectar.

Teneur en eau

La teneur en eau est un facteur hautement important car
il permet I’estimation du degré de maturité des miels et
peut renseigner sur la stabilité contre la fermentation et la
cristallisation au cours de stockage; donc elle conditionne
la conservation du produit (De Rodriguez et a/; 2004;
kuguketal.,2007). En effet, la variation de ’humidité peut
s’expliquer par la composition et I’origine florale du miel.
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La forte interaction du sucre avec les molécules d’eau
permet de réduire I’eau disponible au développement des
micro-organismes.

Les miels étudiés ont une teneur en eau entre 14,1% et
18,5% (Tableau 2). L’échantillon M3 présente la plus
faible teneur en eau (14,1 %). Par contre, 1’échantillon
M4 présente la plus forte teneur en eau (18,5 %) et de ce
fait, contient le moins de matiére séche. Ces valeurs sont
largement en dessous de la limite maximale préconisée par
Codex Alimentarius (2001) qui est de 20% maximum. Le
taux d’humidité le plus faible était 14,1% dans 1’échan-
tillon M3. Cela indique que le risque de fermentation est
tres faible dans cet échantillon.

Le miel est une solution de sucre sursaturée avec une
faible activité de I’eau, ce qui signifie qu’il n’y a pas assez
d’eau disponible pour soutenir la croissance des bactéries
et levures (Naman et al., 2005) . D’aprés Zerrouk et al.,
(2011), I’eau et la teneur en sucre du miel sont strictement
corrélées. La teneur en eau dépend de divers facteurs tels
que la saison de récolte, le degré de maturité atteint dans
laruche et les facteurs climatiques. La valeur obtenue indi-
quant un bon degré de maturité est inclus dans la gamme
de I’eau approuvée par le Codex Alimentarius (2001).
Ces résultats sont révélateurs d’un bon stockage des miels
étudiés. La teneur en eau du miel dépend des conditions
environnementales et de la période de récolte, et il peut
varier d’une année a une autre (Acquarone et al., 2007).

Matiére séche (Degré Brix)

Les valeurs varient entre 81,4 et 85,9 % (Tableau 2).
L’échantillon M3 présente la plus forte de matiere seéche
contrairement 1’échantillon M4. La matiére séche de miel
est en relation inversé avec la teneur en eau. Il existe une
légere différence entre le degré Brix (le pourcentage de
sucre) qui est de 80% du pourcentage de maticre séche
(Dailly, 2008).

Conductivité électrique

La conductivité électrique des miels est étroitement liée a
la concentration des sels minéraux, des acides organiques
et les protéines. Les miels étudiés présentent des conduc-
tivités électriques variant entre 0,34 et 0,55 mS/cm avec
une valeur moyenne de 0,45 mS/cm (Tableau 2). Le miel
de zizyphus lotus (M1) de la région de Laghouat posséde
la conductivité la plus €levée, ces valeurs se situent dans
I’intervalle des valeurs trouvées en Algérie (de 0,21 a 1,61
mS/cm) (Ouchemoukh et a/., 2007). Nos valeurs sont au-

Tableau 2: les analyses physico-chimiques des échantillons du miel

Cote g | Tnewemenn | e CUGC TN adgaeire B

(mS/cm) (%) ABS_
M1 4,38+0,008 15,08+0,42 84,92+0,42 0,55+ 0,004 0,46+0,003 23,00+0,2 80,14+1,55
M2 | 4,65+0,050 | 15,19£046 | 84,81x0,46 | 0372£0,008 | 0,310,007 | 19,35+0,1 115,79+2,50
M3 3,97+0,017 14,11+0,77 85,89+0,77 0,347+0,009 0,29+0,008 22,44+0,3 75,68+0,85
M4 4,15+0,007 | 18,55+0,44 81,45:0,44 | 0,532+0,007 | 0,440,001 23,28+0,3 637,60+8,50
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dessous de la limite maximale (0,8 mS/cm) préconisée par
les normes européennes. Selon Rodier (1997), la conduc-
tivité électrique est influencée par le pH de la solution,
la valence des ions et le degré d’ionisation. C’est un bon
critére lié a 1’origine botanique du miel, et trés souvent
utilisé dans les routines de contréle du miel au lieu de la
teneur en cendres (Terrab et al., 2003).

Teneur en cendre

La teneur en cendres dans les échantillons analysés
varie de 0,29 a 0,46% (Tableau 2). Nandaa et al., (2003),
indiquent que la limite permise de la teneur en cendres des
miels de nectar est de 0,6%. Par contre, celle du miel de
miellatestde 1,2% (Aletal.,2009). Les valeurs de cendres
trouvées étaient en dessous de 0,6%. Ces résultats sont en
accord avec la limite autorisée par Codex Alimentarius
(2001) pour les miels de nectar.

Comme rapporté précédemment, les miels Algériens ont
des valeurs de teneur en cendres dans la gamme de 0,06
a 0,54% (Ouchemoukh et al., 2007). La variation de la
teneur en cendres peut s’expliquer par les procédés de
récolte, les techniques de I’apiculture et les matériels
collectés par les abeilles lors de la recherche de nourriture
sur la fleur (Finola et a/., 2007) et principalement déter-
minée par le sol et le climat caractéristique (Acquaron et
al., 2007).

Acidité libre

Les valeurs de I’acidité des miels analysés varientde 19,35
a 23,28 méq/kg. On constate que les valeurs d’acidité
totale ont été dans la gamme normale fixée par le Codex
Alimentarius (2001) qui est de 50 méq/kg. Cela indique
I’absence de fermentations indésirables. [’acidité libre est
un critére important durant I’extraction et le stockage, en
raison de son influence sur la texture et la stabilité du miel.
Cette acidité provient d’acides organiques dans certains
sont libre et d’autre combinés sous forme de lactones
(Bogdanov et al.; 2004; Gomes et al.; 2010). La variation
de I’acidité dans les différents miels peut étre attribuée a
I’origine florale ou a des variations en raison de la saison
de la récolte (Perez-Arquillue et al., 1995).

La couler: indice de PFUND

La couleur du miel est un élément important utilisé dans
I’identification de I’origine florale (Moniruzzaman et a/.,
2013). Les valeurs obtenues pour la couleur selon Indice
de PFUND se situent entre 75,68 et 637,68 mm, ce qui
signifie que nos échantillons sont de couleur foncée.

La couleur de nos miels analysés est confirmée par les
normes de Codex Alimentarius (2001) qui indique que les
miels clairs ont des valeurs des couleurs entre 0 et 85 mm
et les miels foncés supérieur 114 mm. Le miel qui pro-
vient de la région de Ksar Elhiran (M4) a eu I’intensité de
couleur la plus élevée (637,60 mm) par rapport aux autres
¢échantillons du miel, indiquant son potentiel antioxydant
¢levé. Par contre, le miel issu de la région d’Elassafia a
enregistré la valeur la plus faible (75,68 mm).
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En comparison avec d’autres miels de différentes prove-
nances, les valeurs d’Abs .. ont ¢t€ entre 0,125 et 0,504
pour les miels d’Argentine (Naab et a/., 2008), 163,6 mm
dans les miels Algériens (Rebiai et a/., 2015), 73.88 mm
pour les miels égyptien et 113.82 mm pour miels d’ Arabie
Saoudite (El Sohaimy et al., 2015). Le test de ’intensité
de la couleur montre qu’il existe une forte corrélation entre
I’activité antioxydante et leurs contenus en composés phé-
noliques dans les différents types dumiel (Irina eta/., 2010).
Ce parametre peut étre interprété comme un indice fiable
de la présence de pigments ayant une activité antioxydante
telles que les caroténoides et les flavonoides (Antony et al.,
2000). En effet, ’augmentation de I’intensité de la couleur
semble étre liée a une augmentation des propriétés antioxy-
dantes et de la teneur en polyphénols du miel (Beretta et al.,
2005). Le miel assombrit généralement avec I’age. D’autres
variations de couleur peuvent étre dues a ’utilisation de
vieux rayons, contact avec des métaux et I’exposition soit
a des températures ¢levées ou a la lumiere. La couleur des
miels dépend de son origine botanique (Moniruzzaman et
al.,2013).

Teneur en composés phénoliques totaux

Le dosage des polyphénols totaux nous donne une estima-
tion globale de la teneur en différentes classes des compo-
sés phénoliques contenus au niveau des échantillons ana-
lysés (Pawlowska et al., 2006). Le tableau 3 montre que
la teneur en polyphénols enregistrée dans les miels varient
considérablement de 56 a4 172 mg d’GAE/Kg de miel. Ces
résultats sont inférieurs a ceux rapportés par Rebiai et al.,
(2015) (697,22 mg d’GAE/ Kg). La valeur la plus faible a
été enregistrée dans le miel M1 (56 mg GAE/ Kg de miel)
et la plus forte concentration de polyphénols a été établie
a427,14 mg GAE/ Kg de miel pour I’échantillon M4 qui
est monofloral; issu a partir de Peganum harmala, ce qui
suggere qu’il a un meilleur potentiel antioxydant. Buratti
etal., (2006) ont rapporté des valeurs tres faible (20-1810
mg d’GAE/ Kg) par rapport aux résultats de cette étude.
Ces variations peuvent étres attribuées a 1’origine bota-
nique, al’année derécolte et al’environnement des ruches.

La détermination de la teneur en composés phénoliques
totaux est également considérée comme une méthode pro-
metteuse d’étudier les origines florales du miel du fait qu’il
estrecueilli a partir de I’ origine botanique et géographique
qui affectent la concentration en composés phénoliques,
la distribution de pollen et I’activité antioxydante du miel
(Alvarez-Suarezetal.,2009).

Teneur en flavonoides

Les résultats enregistrés pour la teneur en flavonoides des
échantillons de miel, présentés dans le tableau 3, montrent
que la concentration la plus élevée est observée avec 1’ex-
traits des miels de Ksar Elhiran M4 (39,7 mg REE/kg). La
valeur la plus faible est obtenue avec tous les autres extraits
M1, M2 et M3 du miel (9 mg REE/kg). Ces résultats sont
inférieurs a ceux rapportés par Rebiai et al., (2015) (290
mg REE/kg). La variation de la teneur en flavonoides du
miel dépend de la source florale, de la région, de la saison
et du site de collecte (Cesksteryté et al., 2006).
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Tableau 3: Teneur en polyphénols et flavonoides totaux
des échantillons du miel

Code Polyphenoles totaux | Flavonoides totaux
(mg d’GAE/ Kg) (mg REE/kg
M1 56+0,005 9,3+0,0036
M2 70+0,004 9,9+0,0012
M3 67+0,004 9,2+0,0004
M4 172+0,006 39,7+0,0009

Pouvoir réducteur

Letestde FRAP évalue directement la présence des antioxy-
dants dans différents échantillons y compris le miel (Khalil
et al., 2012). Cette méthode est basée sur la capacité des
antioxydants a réduire le fer ferrique Fe**en fer ferreux
Fe?*. La puissance de réduction est I’un des mécanismes
antioxydants (Karagozler et al., 2008). Les résultats de
I’activité antioxydante dosée par le test de FRAP des échan-
tillons étudiés sont représentés dans la tableau 4. Il y avait
des différences entre les valeurs d’activité antioxydante
des différents types de miel, ce qui suggére qu’ils ont des
potentiels antioxydants différents. Le miel de Laghouat M1
a la valeur d’activité antioxydante la plus élevée parmi tous
les miels analysés, ce qui indique sa grande réduction et
son potentiel antioxydant puissant. La valeur la plus faible
a enregistrée dans le miel de Ksar Elhiran M4.

D’aprés Mayer et al., (1998), I’activité antioxydante des
différents échantillons de miel analysés dépend princi-
palement de la source florale de miel. Cependant, ils ont
suggéré que 1’espéce botanique est la principale source
de miel, mais n’est pas le seul facteur qui contribue a ses
propriétés antioxydantes. Les différences de 1’activité
antioxydante peuvent &tre attribuées a la présence de dif-
férents composés phénoliques, tels que les flavonoides, les
acides phénoliques, et d’autres composés phénoliques qui
ont différents effets antioxydants.

Tableau 4: EC50 et VCEAC des échantillons du miel

Code DPPH EC50 (mg/ | FRAP (VCEAC en mg/
ml) ml)
M1 0,0094 0,056
M2 0,024 0,035
M3 0,004 0,038
M4 0,0011 0,032
BHT 0,00025 1,59
Test de DPPH

Le DPPH est un radical a base d’azote stable qui est lar-
gement utilisé pour tester le piégeur de radicaux libres et
la capacité de diverses substances. Une forte activité de
piégeage de DPPH confére des niveaux ¢élevés d’activité
antioxydante de 1’échantillon. Le radical DPPH est ['un
des substrats les plus généralement utilisés pour I’évalua-
tionrapide et directe de I’activité antioxydante en raison de
sa stabilité¢ en forme radicale et la simplicité de ’analyse
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(Bozin et al., 2008). L’activité antioxydante est déter-
minée par la diminution de I’absorbance d’une solution
alcoolique de DPPH a 515 nm, qui est du a sa réduction a
une forme non radicalaire DPPH-H par les antioxydants
donneurs d’hydrogénes présents dans 1’échantillon (Mai-
suthisakul et a/., 2007; Da Silva et al., 2008). Les résultats
de I’activité antiradicalaire déterminée a 1’aide de test de
DPPH sont représentés dans le tableau 4.

Les valeurs d’EC50 des échantillons des miels étudiés
varient entre 0,0011 a 0,024 mg/ml. La valeur d’EC50
la plus faible indique une forte capacité de piégeage des
radicaux libres (Kanoun, 2010). La valeur la plus élevée
d’ECS50 était de 0,024 mg/ml dans I’échantillon M2. Par
contre, la valeur la plus faible était de 0,0011 mg/ml
dans I’échantillon M4, cela confirme la possibilité qu’il
contient la plus grande quantité de composés accepteurs
de radicaux libres et le plus grand potentiel antioxydant.
Son piégeage des radicaux élevé peut étre di a son
contenu en composés phénoliques parce que le potentiel
antioxydant du miel est proportionnel avec la teneur en
polyphénols présents (Beretta et al., 2005). 11 est difficile
de comparer les résultats d’activité antiradicalaire des dif-
férents échantillons étudiés avec des résultats obtenus par
d’autres études car ce test est incomplet vu le manque du
produit (DPPH) pour réaliser la courbe d’étalonnage afin
de calculer la concentration inhibitrice a 50% (IC50%).

L’activité de piégeage des radicaux d’échantillons de miel
testés varie en fonction du miel, en raison de la complexité
de la composition chimique qui dépend de 1’origine flo-
rale, des facteurs environnementaux et des conditions de
stockage (Vinson et al., 1995). L’activité antiradicalaire,
antioxydante et la teneur en composés phénoliques du miel
est fortement affectées par les sources florales (Sagdic et
al., 2013). De nombreux auteurs ont démontré que le miel
est une source d’antioxydants naturels, qui sont efficaces
pour réduire le risque de maladies cardiaques, de cancer,
de faiblesse du systéme immunitaire et des différents pro-
cessus inflammatoires (Gheldof et al., 2002). Dans le miel,
les composants responsables de 1’effet antioxydant sont les
flavonoides et les acides phénoliques. La quantité de ces
composants varie largement en fonction de I’ origine florale
et géographique du miel. En outre, la transformation, la
manutention et le stockage du miel peuvent influencer sur
sa composition (Gheldof et a/., 2002). Plusieurs études ont
montré que I’activité antioxydante est fortement corrélée
avec le contenu des composés phénoliques totaux. A coté
de cela, une forte corrélation a été trouvée entre 1’activité
antioxydante et la couleur dumiel (Al-Mamary etal., 2002).
Beretta et al., (2005) ont constaté que les miels de couleur
foncée ont une teneur élevée en composés phénoliques
totaux et par conséquent une capacité antioxydante élevée.

CONCLUSION

L’analyse des parameétres physico-chimiques est un bon
critére de qualité du miel, souvent utilisé dans la routine
de contrdle. Elles dépendent de divers facteurs tels que
la saison de récolte, le degré de maturité atteint dans la
ruche, les facteurs climatiques, 1’origine botanique et
I’espéce d’abeille.
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Les caractéristiques physico-chimiques du miel de la
wilaya de Laghouat, son pH, son indice de réfraction, sa
conductivité électrique, son acidité libre sont conformes
aux normes proposées par la commission du Codex Ali-
mentarius (2001).

Le miel de larégion de Laghouat est caractérisé parun taux
¢éleveé en composés phénoliques, ce qui explique son effet
antioxydant. Il existe une relation étroite entre la concen-
tration en composés phénoliques du miel et I’origine des
especes végétales visitées par I’abeille.

L’étude des caractéristiques physico-chimique et des com-
posés phénoliques du miel de la région Laghouat mérite
d’étre poursuivie pour identifier et quantifier les compo-
sants biologiquement actifs, utilisées pour le traitement
des plusieurs maladies.
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