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Introduction et données bibliographique

Le miel est une denrée produite par les abeilles mellifiques a partir du
nectar des fleurs ou de sécrétions provenant de parties vivantes de plantes
ou se trouvant sur elles, qu’elles butinent, transforment, combinent avec
des matiéres spécifiques propres, emmagasinent et laissent mirir dans les
rayons de la ruche (Louveaux, 1985).

L'élaboration du miel commence dans le jabot des abeilles butineuses.
Sitot prélevee, la matiére premiere est mélangée aux sécrétions des glandes
salivaires de l'insecte, qui la modifie (Lipp et col. ,1994). Ce miel brut est
ensuite travaillé et stocké par de jeunes ouvriéeres. L'élaboration du miel
comporte les phases suivantes: l'abeille dégorge tout d'abord rapidement,
par saccades, le contenu de son jabot et I'étale en une goutte a l'aide de sa
trompe puis le réabsorbe. La goutte de miel sera alors mélangée a de
nouvelles sécrétions, provenant principalement des glandes du pharynx. Ce
processus durera de 15 a 20 minutes. Parallelement, une partie de I'eau
s'évapore, de sorte que le miel brut, qui contenait 25 a 40 g de matiére
séche, deviendra du miel & demi mdri contenant 60 % de matiére séche. A
ce stade, il est a nouveau dépose dans les alvéoles ou se déroulera la
deuxieme phase de I'élaboration: sous l'influence de l'air sec passant au
travers des rayons de la ruche, le miel s'épaissira jusqu'a ce que sa teneur en
eau ne soit plus que de 17 a 20%. Lorsqu'il est ainsi parvenu a maturité, les
abeilles ferment les alvéoles au moyen de la cire. Quand le miel est extrait
des rayons, il contient en général plus de 20 g d'eau/100 g de miel et ne
peut étre conservé que dans certaines conditions (miel non mar) ( Kloft et
col .,1985 ;Gusita et col. ,1985). Lors de la préparation du miel, les teneurs
en protéines, enzymes, en acides organiques et en sels mineraux
augmentent. Pendant le processus de maturation de méme que plus tard

dans les alveoles operculées, le miel subit des transformations chimiques
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importantes, en particulier une augmentation des hexoses (fructose et
glucose) suite a I'hydrolyse du saccharose en méme temps que la formation
de nouveaux types de sucre (oligosaccharides), a haut poids moléculaire
(Crane et col. ,1984 ;Maurizio et col. ,1975).Le miel est un produit dont
sa composition et ses caracteristiques sont liées a son origine géographique
et botanique (Moteo et col., 1993).Ainsi, les types de miel sont définis par
leurs caracteristiques sensorielles : couleur, arome, saveur et tendance a
cristalliser au cours du processus de conditionnement.La qualité des miels
differe entre eux du point de vue de leur composition chimique : acidite,
contenu en sucres, acides organiques, minéraux et en composés azotés. Les
principaux parametres de qualité du miel, en plus des caractéristiques
organoleptiques (couleur, saveur et arome) sont :

Masse volumique : Selon les nouvelles normes, la masse volumique pour
le miel est en moyenne de 1422,5 a 20 °C .Par rapport a I’eau pure, la
densité du miel est de 1,4225,est donc un produit relativement dense. Les
variations de la densité proviennent surtout des variations de la teneur en
eau. (White, 1975).

La viscosité : La majorité des miel ont une viscosité normale, c’est-a-dire

qu’il suivent les lois de Newton sur I’écoulement des fluides. La teneur en
eau influe sur la viscosité du miel. Plus un miel riche en eau, plus il est
fluide (Horn et col.,1992).
La conductivité thermique : elle a été calculée pour un miel finement
cristallisé. La conductivité thermique du miel est de 0, 540 W/ (m.K)
(White, 1975), elle est varie avec la teneur en eau et avec la température.
Cette donnée est tres importante en technologie du miel (Rugg et col.
,1981).

La coloration: la coloration des miels est, par nature, extrémement
variable puisque les plus clairs sont presque incolores alors les plus foncés

sont pratiquement noirs (Bogdanov et col. ,2004) .Entre ces deux
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extrémes, on trouve toute la gamme des jaunes et des roux .La coloration
des miels est due a la présence de substances encore mal identifiées, mais
parmi lesquelles semble bien figurer le carotene et les minéraux. Sur le
plan commercial la couleur d’un miel étant un caractere tres important
(Bagdanov, 2003).

Indice de réfraction : indice de réfraction des miels varie de fagcon presque
linéaire avec la teneur en eau (Louveaux, 1985).

Pouvoir retatoire : La majorité des miels font tourner a gauche la lumiére
polarisée, mais il existe des miels dextrogyres, qui par consequent font
tourner le plan de polarisation a droite .Le pouvoir retatoire du miel est une
donnée peu significative, car les divers sucres qu’il contient ont tous un
pouvoir retatoire différent (Louveaux, 1985).

Conductivité électrique : la conductivité électrique est un excellent critére
de détermination de I’origine botanique du miel .Cette mesure est liée a la
teneur en minéraux et a I’acidité du miel. Des travaux de recherches
(Surendra et col. ,2000) ont montré gu’il existe une relation linéaire entre
ces trois parametres. D’autres travaux de Surendra et col. , 2000 sur le
miel d’Apis dorsata ont mis en évidence une corrélation positive entre la
conductivité électrique, I’invertase et la proline .Les mémes travaux ont
trouve qu’il existe une corrélation entre la conductivité électrique et
I’oligosaccharide L2.11 pouvait donc étre possible de déterminer si le miel
est un miel de fleurs ou de miellat.

Cet oligosaccharide L, est détecté dans des échantillons de miel ayant une
conductivité électrique supérieur a 0,7 ms/Cm. La conductivité électrique
est d’autant plus élevée que le miel est plus riche en substance ionisables ;
les matiéres minérales constituent I’essentiel de ces substances .Ce sont les
miellats et d’une facon générale les miels foncés, qui ont la conductivité

électrique la plus forte (Accorti et col., 1987 ;Samcjo et col., 1991).



Le miel est un mélange complexe de composition variable suivant
I'origine du produit et les plantes butinées par les abeilles, dont les plus
importants sont :

Teneur en eau : La teneur en eau des miels varie assez largement en
fonction de leur origine florale, de la saison...etc.et de la facon dont
I’apiculteur aura faite la récolte. (Stephen ,1946).

Les sucres : Les sucres présentent 95 a99% de la matiére seche du miel
.Encore faut- il distinguer dans les sucres ceux qui sont présents de fagon
absolument réguliere et en proportion élevée et ceux qu’on ne trouve que
plus irrégulierement en quantités faible .Les deux sucres les plus abondants
dans le miel sont le glucose et le fructose (Donner, 1977 ;Siddque 1970)
avec des teneurs moyennes en glucose des miels est de31% et 38% pour le
fructose.On  note  également la présence des disaccharide
essentiellement :Saccharose 7.3% et maltose 1.3%. Des travaux de
recherches (Siddique et col.,1967) ont mis en évidence la présence
d’autres sucres tel que: L’isomaltose, le turanose, le maltulose, le
raffinose, le kojibiose,I’erlose, leucrose, le nigérose , kestose,et le
dextrantriose. Le spectre des différents types de sucres est parfois lié a la
région et c’est le cas du mélézitose retrouvé dans le miel de Méléze en
France due a un puceron Cinaris laricisLa présence de ce sucre
cristallisant facilement explique les difficultés d’extraction du miel.
(Bagdanov,2003).

Les acides organiques : Tous les miels ont un godt acide, en effet le miel
contient un grand nombre d'acides organiques. La plupart d'entre eux sont
ajoutés par les abeilles (Echigo et col., 1974). L'acide principal est I'acide
gluconique. On trouve aussi d’autres acides organiques : Acides formique,
tartrigue, malique, citrique, succinique, butyrique, lactique et oxalique de
méme que différents acides aromatiques. Les normes de ['Union

européenne (Bagdanov,1999) préconisent jusqu’a 40 Meqg/kg de miel. Il
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peut arriver que cette teneur soit dépassée dans différentes sortes de miel.
(White, 1975).

Matiéres azotées (protéines et acides aminés): De telles matieres se
trouvent dans les miels de fleurs (environ 0,3 g/par 100 g) et dans les miels
de miellat (1 g/100 g et plus).(White ,1978). Jusqu’a aujourd’hui, elles ne
sont d'aucune utilité pour I'appréciation des miels, a I'exception des
activités enzymatiques (Bogdanov ,1981).

Les enzymes: les principaux enzymes du miel sont : I’invertase (a-1,4
glucosidase), I‘amylase (o amylase; diastase), glucose oxydase, catalase et
la phosphatase ( Vorlovi et col. ,2002). Elles proviennent principalement
des abeilles (White et col., 1978). L’invertase et I'amylase sont importantes
pour l'appréciation du miel .Mé&me dans les miels fraichement récoltés, il
existe une grande variabilité de I’activité enzymatique (Bagdanov, 2003).

Les acides aminés: une partie des acides aminés du miel provient des
abeilles, une autre du nectar (Bergner et col., 1972) dont Le principal acide
aminé est la proline. La teneur en acides aminés d'un miel donne des
informations sur l'origine botanique de celui-ci (Bosi et col.,1978 ;Davies,
1975). La teneur en proline donne des informations sur la maturité du miel
et peut servir a détecter des falsifications (von der Ohe et col., 1991). On
considére gu'un miel est arrivé a maturité lorsque sa teneur en proline est
superieure a 183 mg/kg. Des valeurs plus basses indiquent un manque de
maturité ou une falsification.

Les sels minéraux et les oligo-éléments : les miels de fleurs contiennent
0,1 a 0,35 g de sels minéraux et d‘oligo-eléments/100 g de miel (exception
: le miel de chataignier avec plus de 1 g/100 g), les miels de miellat quant a
eux jusqu'a 1 g/100 g et plus. La substance minérale principale est le
potassium (Morse et col., 1980 ;Petrov, 1970). Actuellement, on cherche
beaucoup plus la conductivité électrique du miel qui est plus facilement

mesurable et est utilisée principalement pour la caractérisation des miels
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monofloraux (Petrov, 1970). Selon I’origine géographique et botanique des
miels, la teneur en matiéres minérales et la conductivité seront différentes.
Il existe un rapport linéaire entre conductivité électrique et teneur en
matieres minérales d'un miel sur la base du quel il est possible de calculer
la teneur en matiéres minérales a partir des mesures de la conductivité
électrique (Accorti et col.,1987 ; Samcjo et col.,1991).

Les substances aromatiques: environ 100 a 150 différentes substances
aromatiques de miel ont été isolées et caractérisées (Bousseta et al, 1992 ;
Hausler et al, 1990 ; Maga 1983). Ces aromes jouent un rble important
dans l'appréciation sensorielle du miel.

Les substances aromatiques se conservent le mieux si le miel est stocké au
froid dans des recipients fermés. Si lI'on chauffe le miel, une part de ces
substances est dégradee (Bogdanov, 2003).

Les lipides : La fraction lipidigue des miels est tres faible et n’a guére
fait I’objet de recherche. Il est probable que I’extrait éthéré du miel contient
surtout de la cire provenant de I’extraction (Louveaux, 1985).

Les vitamines : Le miel est relativement pauvre en vitamines si on le
compare a d’autres aliments. On n’y  trouve aucune vitamine
liposoluble,mais un peu de vitamines du groupe B un peu de vitamine C,la
thiamine, la riboflavine, la pyridoxine, I’acide pantothénique,l’acide
nicotinique,la biotine et I’acide folique. Les vitamines du miel ont presque
toujours leur origine dans les grains de pollen qu’il contient en suspension
(Louveaux ,1985).

Les substances antibactériennes: I’effet antibactérien du miel est dd a la
haute teneur en sucre et a la présence de substances antibactériennes
spécifiques (inhibines). Méme dans les miels fortement dilués, les inhibines
qui s’y trouvent sont efficaces. Une partie de I’action de ces inhibines est a
mettre sur le compte du peroxyde d’hydrogéne (White et col., 1963), qui se

forme a partir de la glucose oxydase. Cette inhibine est a la fois photo et
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thermosensible. Une autre partie de ces inhibines résistent a la chaleur et a
la lumiére (Bogdanov ,1984 ; Molan ,1992) et se compose de différents
composants tels des acides du miel, des flavonoides et des substances
volatiles d’origine inconnue.

Pour déterminer l'origine géographique des miels, on fait recourt a la
détermination et au dénombrement des grains de pollen (analyse qualitative
du pollen) et des composants de miel présents dans le sediment de celui-ci.
Il s'agit 1a d'un instrument efficace pour découvrir I'origine botanique et
géographique d'un miel (Rosello et col. ,1996).

A ce propos, on ne se limite pas & des pays délimités par des frontiéres
politiques, mais a des régions géographiquement et climatiquement plus
étendues (Mateo et col. ,1998).

La détermination de l'origine botanique du miel a pour objectif d'apprécier
la proportion des différentes plantes dans le miel. Il est important pour cela
de tenir compte des particularités biologiques des différentes fleurs,
particularités qui conduisent a une sur ou sous--représentation du pollen
dans le miel. Il faut, en plus de I'analyse au microscope du pollen et des
composants du miellat (champignons et algues), tenir également compte
des propriétés chimiques, physiques et sensorielles (Barbie ,1954).Toutes
fois cette partie n’a été étudiée dans ce travail de recherche.

Les toxines: il existe des études sur les miels toxiques en particulier de
(White ,1981 ;Culvenor ,1986 ; Lampe ,1988). |l s'agit le plus souvent de
miels provenant de plantes de la famille des Ericaceae. Les
empoisonnement se limitent la plupart du temps a des cas. On trouve aussi
des études sur des miels toxiques au Japon, en Nouvelle-Zélande, en
Australie et aux USA. On ne connait pas de cas de miel toxique en Europe
centrale. Les substances qui provoquent cette toxicité ont été caractérisées
(White ,1981). Les empoisonnements dus a du miel toxique sont en

particulier provoqués par la consommation de miel qui contient des
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substances du groupe des andromédotoxines, des tutines et des
hyénanchines (White ,1981 ;Goésinger et col., 1983). On ne connait aucun
cas d'empoisonnement di a la consommation de miels d’Echium
plantagineum qui contiennent des alcaloides de la pyrrolicidine (Culvenor
et col., 1981).

Le miel peut contenir des impuretés provenant de différentes substances
étrangeres et de contaminations. On peut a l'oeil nu constater si le miel est
exempt de cire, de souillures et de parties d'insectes, en particulier de
couvain de méme que d'autres impuretés macroscopiques. Le miel prét a la
consommation, pré-emballé, qui est fortement souillé (constat a I'oeil nu)
peut étre contesté. Au plan international, une valeur de maximum 0,1 g/100
g est tolérée pour la teneur totale en substances non solubles dans I'eau;
pour le miel pressé, cette valeur s'éleve a maximum 0,5 g¢/100 ¢
(Bagdanov, 2003).Egalement des substances étrangéres peuvent en raison
de l'activité de recolte des abeilles parvenir dans le miel. D'autres sont
apportées dans la colonie par I'apiculteur (Bogdanov ,1988) ou parviennent
dans le miel au moment de I'emballage. Comme les sels minéraux et oligo-
eléments. Le miel contient naturellement un grand nombre de sels
minéraux et d'oligo-éléments en différentes concentrations. Certains oligo-
éléments comme le plomb, le cadmium, le mercure, le fer, le zinc,
I'aluminium, etc. peuvent parvenir dans le miel a partir de matériaux
d'emballage inappropriés, d'outils apicoles de méme que directement de
I'environnement. En ce qui concerne les contaminations dues a
I'environnement, l'abeilles agit comme un filtre de sorte que le miel n'est
que faiblement contaminé (Bogdanov et col., 1991; Bogdanov
,1985 ;Bogdanov, 1988). Les teneurs elevées en fer et en zinc,
responsables du godt de métal du miel, proviennent principalement de

récipients a miel inappropriés.



Ainsi les médicaments vétérinaires et substances auxiliaires apicoles qui
sont actuellement utilisées en apiculture et qui peuvent laisser des residus
dans le miel. La liste complete des substances actives utilisées au niveau
international est importante.

Les traitements de lutte contre les épizooties des abeilles les plus
Importants sont les acaricides pour lesquels il existe plus de 50 substances
actives différentes & travers le monde. A quelques exceptions prés (par
exemple les acides organiques), ces substances sont pour la plupart des
substances lipophiles, c’est-a-dire qu’elles s’accumulent dans la cire, mais
ne contaminent que peu le miel (Bogdanov ,1988 ;Bogdanov et col.,
1990). Les acides organiques que l'on utilise en tant qu'acaricides sont
présents naturellement dans le miel et leur teneur varie tres fortement d'un
miel & I’autre. (Horn et col., 1992)

Pour lutter contre les épizooties des abeilles, on utilise aussi des
antibiotiques. La plupart sont toutefois tres rapidement élimines du miel.

Le paradichlorbenzene est utilisé pour lutter contre la fausse teigne des
abeilles. Les résidus dans le miel sont faibles. ( Hamman et col.,1990) ont
pu en deétecter jusqu'a 0,04 mg/kg de miel. L'utilisation de phénol comme
répulsif pour les insectes (insectifuge) peut entrainer des résidus dans le
miel s'élevant jusqu'a 12 mg/kg (Daharu et col., 1985).

En plus des pesticides usuels, utilisés principalement en agriculture, le miel
est aussi contaminé par des substances provenant de I’environnement, tel le
diphényle polychloré.

L apiculteur peut pour sa part contaminer le miel en utilisant des produits
de protection pour le bois (par ex. le pentachlorphénol) que I’on trouve
dans la couleur des ruches (Kalnis et col., 1984). La plupart des pesticides
et des hydrocarbures halogénés sont des substances lipophiles qui
s’accumulent principalement dans la cire d’abeille et de ce fait ne laissent

que peu de traces dans le miel (Bogdanov ,1988).
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Le miel est un produit vivant qui subit au cours du temps un certain
nombre de modifications aboutissant a la perte de ses qualités essentielles,
la teneur en eau est un critére essentiel car il garantit la conservation du
miel, (la fermentation dégrade irrémédiablement un miel). Les critéres de
qualité tels que I*hydroxyméthylfurfural (HMF), I’activité de I’invertase (o
glucosidase) et de l‘amylase (o amylase; diastase) son€supbisr
apprecier les détériorations dues au stockage et a la chaleur (Hadorn et
col., 1962; White et col., 1964 ;Sancho et col., 1992).

Les autres criteres de qualité sont la teneur en glycérol (recherche d'un
début de fermentation), la présence de résidus, le taux de proline (recherche
d'adultération des miels), la conductivité électrique, I'acidimétrie, le dosage
des sucres, la coloration et I'analyse pollinique. Ces cing derniers criteres
sont des contrbles d'appellation et/ou d’origine.

Ainsi, il existe différentes fagons de falsifier le miel. La plus courante est le
nourrissement au sucre ou l'ajout de sucre (Donner et col. ,1979). Dans la
plupart des pays industrialisés, on nourrit les abeilles avec du sucre durant
I'hiver. 1l s'agit de sucre pur (saccharose), de sucre inverti ou de produits
contenant des sucres derivés du mais, des pommes de terre, du blé, du riz,
etc. (Diefel et col. ,1985), qui ont été extraits par inversion enzymatigue ou
hydrolyse. On ne peut toutefois parler d'une falsification que si ces produits
ont été distribués aux abeilles pendant la miellée ou directement ajoutés au
miel (White et col. ,1980).D'autres fagons de falsifier le miel est I'ajout de
sel (augmentation de la conductivité du miel de forét pour faire croire qu'il
s'agit de miel de sapin), d'eau et de pollen. Celles-ci sont toutefois de
moindre importance. Donner de fausses indications quant a l'origine
botanique et géographique est aussi consideré comme une falsification.
Lors d'un contréle de routine du miel, on devrait déterminer l'activite

enzymatique, la teneur en HMF, la conductivité (cendres) et la teneur en
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proline. En général, le miel falsifié a une activité enzymatique plus basse,
une conductivité plus faible et moins de pollen que le miel authentique

( Vender ohl et col. ,1991). Ces critéres peuvent indiquer une falsification,
ils ne suffisent toutefois pas a prouver qu'il s'agit reellement d'un acte
délibére de falsification, étant donné que la variation de ces parametres est
tres importante d'un miel a l'autre. Les teneurs en HMF et en proline sont
plus fiables mais ne suffisent pas non plus a prouver la falsification (lipp et
col.,1988).

En Algérie aucune législation n’existe concernant les miels cultivés par
les apiculteurs. Les miels se vendent dans des bouteilles en verres sans
aucun étiquetage et le consommateur achéte le miel par tradition en tenant
compte essentiellement de I’origine géographique .Ces miels ne sont pas
donc soumis a une analyse de qualité physico-chimique ou son origine
botanique. En Europe les critéres de qualité du miel figurent dans une
directive européenne et dans les normes du codex alimentaruis (tableau I )
(Bogdanov ,1999), de nouveaux critéres de qualité tels que la teneur en
sucres spécifiques et la conductivité electrique sont pris en considération
(Tableau Il) .Les taches futures de la commission internationale du miel
consisteront a rassembler et a harmoniser les méthodes et les criteres pour

la caractérisation des miels monofloraux.
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Tableau I : Les normes de miel selon Codex Alimentarius et I’Union

Européenne (Bogdanov ,1999).

Criteres de qualité

Teneur en eau
Général
Miel de bruyeére, de trefle

Miel industriel ou miel de patisserie

Teneur en sucres réducteurs
Miels qui ne sont pas mentionnés ci-dessous

Miel de miellat ou mélanges de miel de miellat et de

nectar

Xanthorrhoea pr.

Teneur en saccharose apparent
Miels qui ne sont pas mentionnés ci-dessous

Robini, Lavandula, Hedysarum, Trifolium, Zitrus,

Medicago,
Eucalyptus cam., Eucryphia luc. Banksia menz.*

Calothamnus san., Eucalyptus scab., Banksia

Codex-

<21
g/100g

<23
g/100g

<25
g/100g

>65¢
/100 g

>45¢g
/100 g

>53¢
/100 g

<5 /100
g

<10
0/100 g

I‘'UE

<21
g/100g

<23
g/100g

<25
g/100g

>65¢
/100 g

>60g
/100 g

>53¢g
/100 g

<5
g/100 g

<10
0/100 g
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Suite du tableau |

gr.,Xanthorrhoea pr. Miel de miellat et mélanges de miel

de miellat et de nectar

Teneur en matiéres insolubles dans |‘eau
Général

Miel pressé

Teneur en matieres minérales (cendres)

Miel de miellat ou mélanges de miel de miellat et de
nectar, miel de chataignier

Acidité

Activité diastasique, (indice diastasique en unités de
Schade) Apres traitement et mise en pot (Codex)
Tous les miels du commerce (UE)

Géneéral

Miels avec une teneur enzymatique naturellement faible

Teneur en hydroxyméthylfurfural
Apres traitement et mise en pot (Codex)

Tous les miels du commerce (UE)
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<15
0/100 g

<0,1
g/100 g

<0,5
0/100 g

<0,6
0/100 g

<1,2
g/100 g

<50
meag/kg

<60
mg/kg

<0,1
0/100 g

<0,5
0/100 g

<0,6
0/100 g

<12
0/100 g

<40
meqg/kg

<40
mg/kg



Tableau I1. Teneur en sucre et conductivité électrique: Proposition d*une

nouvelle norme (Bogdanov ,1999).

Nouveaux critéres de qualité proposés

Teneur en sucre

Somme du fructose et du glucose

Miel de nectar

Miel de miellat ou mélanges de miel de miellat et de nectar
Saccharose

Miels qui ne sont pas énuméreés ci-dessous

Banksia, Zitrus, Hedysarum, Medicago, Robinia, Rosmarinus

Lavandula

Conductivité électrique

Miel de nectar a I'exception des miels énumérés ci-dessous et
des mélanges de ceux-ci; mélanges de miel de miellat et de

nectar.

Miel de miellat et de chataignier, a I'exception des miels

énumérés ci-dessous et des mélanges de ceux-ci.

Exceptions: Banksia, Erika, Eucalyptus, Eucryphia,

Leptospermum, Melaleuca, Tilia.
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Valeur

proposée

>609/100¢g
>459/100¢g

<59/100g

<109/ 100g

<159/ 1009

<0,8 mS/cm

>0,8 mS/cm



Par ailleurs La production du miel en Algérie reste insuffisante elle est
de10680 Tonnes par an alors que la production mondiale est de 1263000
Tonnes par an soit 120 fois plus. Pour combler ce déficit le pays importe
550 tonnes de miel par an (F.A.A, 1996). Peu de travaux de recherche
également dans ce domaine sont réalisés, toutes fois I’équipe du professeur
Boughdiri et collaborateurs au département de biologie (Université
d’Annaba) travaillent essentiellement sur les pollens et I’identification
botanique des miels.

Ces différents centres d’intérét nous ont conduit a faire un travail de
recherche qui consiste a évaluer la qualité physico-chimique de huit

variétés de miel produites a I’Est Algérien et deux d’origine commerciale .
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|. Matériel et méthodes

|.1.Matériel biologique

Huit variétés de miel locales d’origine botanique inconnue ont été collectées
chez des apiculteurs a I’Est algérien et deux variétés commerciales ont été
utilisées  (Tableau IllI) dans ce travail de recherche. La collecte des
échantillons de miel a été effectuée au cours I’été de I’année 2004.Les
variétés collectées sont conservées a la température de 4 °C pour éviter une
éventuelle altération. Les différentes variétés serviront pour toutes les analyses
physico-chimiques et polliniques. Ce travail de recherche a été effectué au
niveau laboratoire de biochimie appliquée de département de biochimie,
laboratoire de contrdle de qualité de la Wilaya d’Annaba et au niveau de

laboratoire d’analyses et d’écologie apicole CETAM-LORRAINE en France.
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Tableau |11 : Variétés de miel utilisées

Echantillons Localité Année de collecte

L es échantillons locaux

El Bouteldja Eté 2004
(El Taref)

E2 Annaba Eté 2004

E3 Bougous Eté 2004
(El Taref)

E4 BenAzzouz (Skikda) Eté 2004

E5 Skikda Eté 2004

E6 Ain assel Eté 2004
(El Taref)

E7 Soukahress Eté 2004

ES8 Tebessa Eté 2004

L es échantillons commer ciaux
E9 Arabie Saudite Eté 2004
E8 Espagne Eté 2004

Remarque: Les méethodes d’extraction des miels n’ont pas été données par
les apiculteurs de la région mais en général I’extraction se fait par pression a
froid.



|.2. M éthodes analytiques

|.2.1.Mesuredel humidite

Pour la mesure du taux d’humidité la méthode de Chataway ,1935 a été
utilisée et dont le principe est basé sur la mesure de I’indice de réfraction a
I’aide d’un réfractométre. Cet indice est corrélé avec la teneur en eau.
L’échantillon de miel est déposé sur le prisme du réfractometre. Deux
lectures sont effectuées a 20 °C et la moyenne permet de determiner la teneur
en eau par rapport a des standards [Tableau N° XVIII annexe]. Des valeurs
de correction sont effectuées. Ainsi, lorsque la température est supérieure a 20
°C on ajoute 0.00023 par degré et quand la tempeérature est inférieure a 20 °C
cette méme valeur est retranchée.

|.2.2.M esure de la conductivité électrique

La mesure de la conductivité électrique de chaque échantillon de miel  est
effectuée a I’aide d’un conductimetre selon la méthode de Vorwohl ,1964.
La technique est basée sur la mesure de la résistance électrique a 20 °C qui est
exprimée en milliSiemens par centimetre (mS.cm-1) selon le mode opératoire
suivant : Une solution de miel de 20% est déposée dans le conductimétre et
on lit la valeur a 20 °C.

|.2.3.Mesuredelateneur en cendres

La teneur en cendres est déterminee selon la méthode de Williams,198

Dont le principe est basé sur I’incinération du miel dans un four. 5a 10 g de
miel sont additionnées de quelques gouttes d’huile d’olive et I’ensemble est
chauffé a 600 °C pendant une heure. La formule suivante permet de calculer

la teneur en cendres



P.-P,
W= 100

Po

W ! teneur en cendres
P:: poids du plat de cendres plus les cendres
p2. poids de plat de cendres

Po: poids de miel

|.2.4Mesure du pH, I’aciditélibre, acidité des lactones et
I’aciditétotale

La méthode selon AOAC, 1990 est utilisée pour la mesure de ces quatre
parametres. Le pH est mesuré a I’aide d’un pH métre sur une solution de miel
a 10% calibré par des solutions standards. L'acidité libre est obtenue par la
neutralisation de 25 ml de cette solution avec NaoH (0.05N).

L'acidité des lactones est obtenue par I’addition d’un excés NaoH (10 ml) a la
solution de miel et le titrage de retour avec de I'acide sulfurique (0.05 N).

Pour mesurer I’acidité libre, acidité des lactones et acidité totale on utilise les

formules suivantes :



1000. V. 0,05

Aciditélibre=
P

1000. (0,05(10-V)-0,05. V")
Acidité deslactones =

P

Aciditétotale= Acidité libre+ Acidité des lactones

P : poids du miel
V : volume de NaOH

V' : volume de H,SO,

|.2.5.Mesuredelateneur en HMF (Hydroxyméthylfurfural)

Cette méthode est basée sur la technique de Winkler ,1955.0n ajoute au miel
des solutions de la p-toluidine et I'acide barbiturique et I’absorbance résultante
est mesurée par rapport a un blanc a 550 nm. La réalisation de la solution
d’essai a été effectuée selon le tableau IV .La préparation des réactifs et le

mode d’opératoire est présenté dans I’annexe.



Tableau IV: Préparation de la solution d’essai

Blidhc Soluti® testée

Pour déterminer la teneur des HMF on utilise la formule suivante

192. A.10

HMF =
Le poids du miel en gramme

192: Facteur de dilution
A: Absorbance

Les résultats sont exprimés en mg/Kg de miel.

|.2.6.Mesuredelateneur en proline

Le dosage de I’acide aminé est réalisé d’apres la méthode de Ough ,1991
dont le principe est basé sur I’action de la ninhydrine sur la proline en milieu
acide pour donner une coloration dont le maximum d’absorbance est situe
entre 500 et520nm..Le dosage de proline se fait par rapport une solution

standard de proline 40mg/50ml. La préparation des solutions et le mode




opératoire sont presentés dans annexe. La mesure de teneur en proline est

effectuée selon le protocole présenté dans le tableau V

Tableau V : Préparation des solutions d’essali

Solutions Blanc noituloS Solution testée
echer éfér
Solution de miel 0 0 0,5
ml
Solution mérede 0 0,5 0
proline ml
Eau distillée ml 0,5 0 0
euqimrof edicA 1 1 1
Im
ed noituloS 1 1 1
enirdyhnin
2-Propanol mi 5 5 5

Pour déterminer la teneur en proline on utilise la formule suivante :

P, P

Praling imglkg) = ==X =x80
A P2



P : Le poids de prolines utilisé dans la solution référence en mg
P, : le poids du miel en grammes

Ps: I’absorbance de la solution de miel

A I’'absorbance de la solution de référence de proline.

80 : facteur de dilution.

|.2.7.Mesuredelateneur en proténe

Les protéines de miel sont dosées selon la méthode de Bradford ,1976 qui
utilise le bleu brillant de coomassie G250 (BBC) et la sérum albumine bovine
(SAB) a 1 mg/ml comme standard.Le dosage des protéines a été effectué a
I’aide une gamme d’étalonnage (Tableua VI) et La mesure est effectuee sur

une prise d’essai de 100ul a 595 nm par rapport a un blanc.

Tableau VI : Réalisation de la gamme d’étalonnage



SoHdsbtibiiBéEe | 100 B8| 0| 440| 38| 60

de ()| o| 20| 40| 60| 80| 100

B.SA (W)

1.2.8.Mesure del’indice diastasique (I’ activité de o —amylase)

L’indice diastasique est déterminé par la méthode de Schade et col. ,1958
modifié par Hadorn et col. ,1972 et Din et col. ,1990 .

Le principe est basé sur la réaction entre I’amidon et I’iode donnant une
coloration bleue et I’action de I’ o amylase provoque une diminution de cette
couleur. L’unité  d’activité correspond a la quantité d’enzyme qui transforme

10" %g d’amidon pendant une heure & 40 °C .On exprime cette activité en



unités de Schade par gramme de miel. Les réactifs et la préparation des
solutions sont présentés dans I’annexe.

Dans un flacon, 10 ml de solution de miel sont mis dans un bain Marie a
40°C et un deuxieme flacon contenant 10 ml de solution d'amidon. Apres 15
minutes, on melange 5 ml de la solution d'amidon avec 10ml de solution de
miel. L’ensemble est bien mélangé et apres 5 minutes, une prise de 0, 5 ml est
de nouveau additionnée a 5 ml d’iode. Par la suite, la quantite de l'eau,
(comme déterminé dans le calibrage de la solution d'amidon) est additionnée
et immédiatement l'absorbance a 660nm est lue toutes les 5 min pendant 15
min.

Pour déterminer I’indice diastasique en utilisant la formule suivante :

60 min.0,1.1,0 300

DN= =
T,.0,01.2,0 Tx

Ty : Temps de réaction en minutes obtenues pour I’absorbance A=0.235, on

peut calculer temps pour A = 0.235 a partir de | “équation de régression du

graphe.

1.2.9. Analyse qualitative et quantitative des sucres

L’identification et le dosage des sucres des différents échantillons de miel
collectés sont réalisés par chromatographie a haute performance (HPLC) au
laboratoire CETAM-LORRAINE en France selon la méthode Pourtalier et
col. ,1990 et Swalow et col. ,1994.
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Les conditions chromatographiques sont présentées [voir annexe] .Le
chromatographe est de type DIONEX modeéle (e.g. Dionex Bio LC 40001) et
une colonne de référence: Carbopac-AS6 (Dionex).Ce type de colonne est un
échangeur anionique avec matrice ammonium quaternaire .En milieu basique
les sucres sont légerement ionisés ce qui les fixe sur I’échangeur. L’élution
des différents sucres est détectée par détecteur ampérométrique pulsé et qui
mesure le potentiel d’oxydation des fonctions hydrolyses secondaires.
L’élution est réalisé a I’aide d’une solution d’eau ultra-pure (45%) contenant
la soude a 55%. Le débit de travail est de 0.1ml/min pendant 16 min et par la
suite le gradient est realisé a 0.1 ml/min.

L’étalonnage de la colonne est effectué avec un standard externe réalisée a
partir de solution de sucres connus ( Glucose, fructose turanose , isomaltose,
saccharose, mélézitose, raffinose, maltose et erlose).Des volumes de 1ml sont
injectés dans le chromatographe et I’enregistreur permet de suivre I’élution de
chaque sucre .Un intégrateur de type (e.g.Sindzu C.RSA chromatopac) permet
de calculer la surface des pics et de doser les sucres L’ensemble est piloté par
un micro-ordinateur avec logiciel Peuk Net.

L’échantillon de miel est dilué dans de I’eau ultra-pure et par la suite un
volume de 1 ml est injecté dans le chromatographe de la méme maniére que
les standards. La comparaison des surfaces des pics par rapport au
chromatogramme des étalons permet de calculer la quantité de sucre de

chaque variété de miel.

1.2.10. L’ analyse pollinique

1.2.10.1.Déter mination dela richesse pollinique

La richesse pollinique a été déterminée selon la méthode de Layka ,1989



La méthode est basée sur I’observation microscopique d’une lame contenant
du miel. On ajoute dans un tube a essai une quantité de miel, I’ensemble est
placé sur un bain Marie a 100 C pendant 10 minutes pour dissoudre tous les
cristaux, puis 5 mg de miel est pesé sur une lame .Ensuite la goutte de miel est
étalée sur la lame sous forme des lignes droites a I’aide d’une épingle pour
faciliter la lecture. La lecture est effectuée avec un microscope optique a

I’agrandissement x60 et x90.

|.2.10.2Analyse qualitative des grains de pollen

Le pollen est toujours présent dans le miel, et permet d'identifier ses origines
botaniques. L'apiculture fait appel a la mélissopalynologie qui est la science
du miel et du pollen. Analyse qualitative des grains de pollen est déterminé
selon la méthode de la Commission Internationale de miel.( VON DER OHE
et col. ,2004)

10 g de miel est pesé dans un tube a centrifuger de verre aigu (capacité. 50
ml). 20 ml d'eau distillée (°C 20-40) est ajouté .On centrifuge cette solution
pendant 10 minutes a 1000 g puis on retire le surnageant. On ajoute 20 ml
d'eau distillee pour dissoudre completement le reste puis la centrifugation
pendant 5 minutes a1000g. On retire le surnageant et enleve tout le liquide
sauf les dernieres gouttes. Enfin avec une pipette, les derniere gouttes sont
prélevées et la déposées délicatement au centre d'une lame de microscope.
Une goutte de glycérine gélatinée teintée légerement, avec la solution de base
d'éthanol de fuchsine (0.5-1 ml de cette solution en 10 ml de gelée liquide de
glycérine) est versee, puis recouvrir d'une lamelle. Les bords sont lutés avec
du vernis a ongles. On peut alors examiner les différents grains de pollen et

tenter leur identification.
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L'analyse pollinique d'un miel comporte deux étapes. La premiere est
I'identification des grains de pollen observés. La seconde sera leur
dénombrement.

L'identification ne peut se faire que par comparaison de la morphologie et des
dimensions des grains de pollens observés avec celles de grains connus qui
constituent des réeférences. Celles-ci peuvent étre des microphotographies
numeérisées : elles constituent une banque de données que I'on peut consulter
pour comparaison. Les photographies ne sont utilisables que lorsqu'elles sont
de qualite et effectuées selon différents plans .Le laboratoire d’analyses et
d’écologie apicole CETAM-LORRAINE est équipé d’un prototype de

logiciel. Cet équipement est composé de :

Un microscope trioculaire pouvant travailler en immersion avec ou sans

contraste de phase et avec ou sans polarisation

Une caméra CCD

Un moniteur de contréle

Un micro ordinateur PC équipé d’un logiciel et d’une carte d’acquisition
Des logiciels annexes permettant le traitement des images

Les images microscopiques numérisées ont déja permis un archivage de
milliers de pollen. Le méme travail sera également effectué avec du pollen
acetolyse. Cette banque de donnéees permet de retrouver rapidement, grace a
une classification judicieuse, un pollen présent dans les miels. le systeme
permet également des mesures morphomeétriques précises Grace a ces mesures
et a des mesures colorimétriques par densité optique. Le systeme " repére "

avec la méme efficacité les éléments indicateurs de miellat comme les spores,
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les mycéliums, les asques, les algues. Il peut également comptabiliser les

levures, les fibres vegétales, les grains d’amidon...

|I. Analyses statistiques

La comparaison des mesures des différents parameétres physico-chimiques
entre les variétés de miel a été réalisée a I’aide de I’analyse de la variance a
un seul critere de classification (ANOVA) et le test de la comparaison
multiple des moyennes (p.p.d.s) (La plus petite différence significative) pour
p=0.05 et 20 ddI (degreé de liberté).






I11. Résultats et discussion

[11.1.Lateneur en eau ou taux d’humidité

La teneur en eau est parmi les caractéristiques les plus importantes du miel, car
elle joue un role primordial dans la qualité et utilise par les normes
internationales (Codex Alimentarius). Le taux d'humidité nous renseigne sur
les variations de teneur en eau de chaque variété de miel collectée.

Les résultats obtenus figurent dans le tableau V11 et représentés par la figure 1.

Tableau VIl : Lateneur en eau de chaque variété de miel

Echantillons Humidité % (m=SD)
El 15.21 + 0.685
E2 16.633 £ 0.349
E3 16.18 + 0.161
E4 17.177 £ 0.264
E5 17.14 + 0.140
E6 16.243 + 0.084
E7 15.043 + 1.092
E8 15.633 + 1.041
E9 16.07 £ 0.113
E10 18.09 + 0.131




L’examen des résultats montre que la teneur en eau dans tous les échantillons
varie entre 15,043% pour la variété de Soukahrass (E7) a 18,09% pour la
variété de [I’Espagne (E10).Ces valeurs cadrent les normes qui sont
respectivement inférieures a 21% pour Les miels de nectar et 23% pour le miel

de bruyere (Calluna) et de miel de trefle (Trifolium) (Bogdanov ,1999).

% d’humidité
5
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Figure 1. La teneur en humidité de chaque
variété de miel

La comparaison des teneur en eau par la comparaison multiple des moyennes
(test de P.P.D.S) montre qu'il n’existe pas une différence significative de teneur
en eau entre la variété de Soukahrass (E7) et les variétés de Tebessa (E8) et de
bouteldja (E1) par contre il existe une différence significative de la teneur en
eau de cette variété avec toutes les autres variétés etudiées. La teneur en eau de
la variété de Bouteldja (E1) ne différe significativement avec la teneur en eau de

la variété de Tebessa (E8).



En ce qui concerne la teneur en eau de la variété de Tebessa (E8) differe
significativement avec les variétés de Skikda (E4), de Skikda (E5) et d’Espagne
(E10).

Il existe une différence significative de teneur en eau entre les variétés de Arabie
Saoudite (E9), E3, E6 avec les variétés de Skikda (E4), de Skikda (E5) et
d’Espagne (E10). L’étude statistique montre qu’il existe une différence
significative de teneur en eau entre la variété d’Annaba (E2) et la variété de
I’Espagne (E10).

Enfin I’examen des résultats montre que la teneur en eau de la variété de
I’Espagne (E10) difféere significativement avec la teneur d’eau de toutes les
autres varieétes de miel etudies.

En effet, I’lhumidité est un excellent critere de qualité qui intervient dans la
viscosité, la cristallisation, la saveur et la fermentation du miel (Ricciardli et
col.,1994 ; Stephen ,1945) .En revanche lorsque le taux d’humidité est plus ou
moins élevé, la conservation ou le travail du miel devient difficile (Wen et
col.,1995; Bogdanov et col.,1995).Toutes fois, les miels d’origine
commerciales contiennent un taux d’humidité compris entre 13.5 et 21 %
lorsque la norme ne dépasse pas 21%. D’autres laboratoires travaillent avec un
taux d’humidité ne dépassant pas 18%, parce que Le risque de fermentation des
miels est tres faible pour les miels qui contiennent moins de 18% d’eau et nul en
dessous de 17%.(Estupinan et col., 1993 ; Estupinan et col.,1998).Ainsi, la
variété d’Espagne (E10) qui est de 18.09 % d’humiditeé serait moins bonne que
les autres varietes .En dehors de [Iorigine Dbotanique et de
I’environnement I’apiculteur peut également influencer le miel par augmentation
de I’humidité I’ors de la récolte et I’extraction des miels dans les locaux ayant
un taux d’humidité supérieur a 60%.(Mendes et col.,1997 ;Cano,2003).



I11.2.Détermination dela conductivité électrique

La conductivité représente un bon critere pour la determination de I‘origine
botanique du miel et elle est désignée aujourd'hui lors de contréles de routine du
miel et qui remplace la teneur en cendres. Elle est utilisée par les nouvelles
normes de Codex Alimentarius et I’Union Européenne Les résultats obtenus

figurent dans le tableau V111 et présentés par la figure 2 .

Tableau VIII : la conductivité électrique de chaque variété de miel

Conductivité éectrique

Echantillons pus/cm(m=SD)
El 349 +£5.13
E2 4995+ 15
E3 269.33 £ 1.15
E4 312.67 £1.15
E5 286 + 2.00
E6 147.97 + 0.55
E7 266.67 £ 9.02
ES8 307 £23.07
E9 328.83 + 3.69
E10 67.83 £ 2.57

L’examen des résultats montre que la conductivité électrique des échantillons
varie entre 67,83et499,5us/cm .La variété de I’Espagne posséde une valeur plus
faible (67.83 ps/cm) par rapport a les autres variétés de miel. Toutes fois les
valeurs obtenues cadrent les normes internationales et qui sont

< 08ms/cm pour les miel de nectar et >0.8 ms/cm pour le miel de miellat.

( Bogdanov ,1999)
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Figure 2: La conductivité électrique de chaque
variété de miel

L analyse statistique des valeurs de la conductivité electrique des variétés de
miels étudiées par le test P.P.D.S montre qu’il existe une différence significative
entre toutes les variétés de miels étudiées a part entre les deux variétés de
Soukahrass (E7) avec la variéte de Bougouss (E3).

La mesure de la conductivité donne de précieux renseignements sur I’origine
botanique et permet notamment de différencier les miels de fleurs des miels de
miellat (Bogdanov ,2003). Le miel de miellat, se fait a partir d’une substance
élaboree par les pucerons grace a la seve des vegétaux, a une conductivité plus
élevée (>0,8 mS/cm) qu’un miel de nectar (Bogdanov ,1999).Les écarts sont
tres importants d’un miel a I’autre. Cependant, la conductivité a elle seule ne

suffit pas a déterminer une appellation florale (Thrasyvoulou et col., 1995).



Certains miels de fleurs possédent une conductivité plus élevée (pissenlit,
bruyere...). (Mateo et col., 1998) Enfin la conductivité électriqgue donne des
informations sur la présence éventuelle de miellat dans un miel (Thrasyvoulou

et col., 1995).

I11.3.Lateneur en cendres
La teneur en cendres est un critere de qualité qui dépend de l'origine botanique du

miel. La teneur en matiere minérale est un critére utilise dans les normes
internationales. L’ensemble des résultats obtenus est regroupé dans le tableau IX
et représenteé par la figure 3.

Tableau X : La teneur en matiere minérale (cendres) de chaque variété de

miel

Echantillons Cendres % (mzSD)
El 0,37+ 0.036
E2 0,44 £ 0.095
E3 0,233 £ 0.030
E4 0,283 = 0.015

0,263 + 0.032
E5
E6 0,11+ 0.01
E7 0,213 = 0.020
E8 0,363 = 0.028
E9 0,234+ 0.173
E10 0,019 £ 0.001

La matiere minérale dans les variétés étudiées varie entre 0,019%-0,44%.La

comparaison de nos échantillons par rapport aux variétés importées montre que



la variété d’Espagne presente un taux le plus faible. Tous les résultats obtenus
cadrent les normes internationales qui sont inférieure a 0.6% pour le miel de
nectar. Cependant, La limite établie est de 0,6% pour le miel de nectar et 1%

pour le miel de miellé ou mixte (Bogdanov ,1999).
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Figure 3: La teneur en cendres de chaque
variété de miel

L’analyse statistique des teneurs en cendre, montre qu’il existe une difference
significative entre la variété de I’Espagne (E10) avec toutes les autres variétes
étudiées .Egalement il existe une différence significative entre la variété de

Ain Essel (E6) avec les variétés de SkikdaE4, TebessaE8, BouteldjaElet
d’Annaba E2.




Par contre il n’existe pas de différence significative des teneurs en cendres entre
les autres variétés étudiées.

La teneur des substances minérales dépend des éléments chimiques (Na,Fe,Cl,
S....etc) du terrain dans le quel poussent les plantes ou les abeilles cueillent leur
nectar ou leur miellé (Vorwohl, 1964).Des travaux de recherche (Bogdanov
,2003)montrent également que La teneur en cendres est liée a I’origine
botanique du miel. Le taux de cendre est présent en pourcentage majeur dans les
miels sombres et c’est le cas du miel chataigne, qui normalement dépasse la
limite, et de miellé. Actuellement, la détermination de la teneur en cendres est en
voie d’étre remplacée par la mesure de la conductivité électrique. Ainsi, la
teneur en cendres pourrait étre maintenue provisoirement jusqu’a ce que la
conductivité électrique soit reconnue comme norme internationale.(Sancho et
col.,1991 ;Bogdanov ,2003)

[11.4. Déermination du pH, I'acidité libre, acidité des lactones et I'acidité
totale

[11.4.1.Déter mination de pH
Le pH est un critére de qualité et qui figure dans les normes internationales .Les
valeurs des pH des variétés de miel étudiées obtenues sont regroupées dans le

tableau X et représentées par la figure 4



Tableau X: Les valeurs de pH de chaque variété de mie

Echantillons pH(mzSD)
El 3.333+0.351
E2 4.027 +0.006
E3 3.476 +0.334
E4 3.816 + 0.025
E5 3.503 +0.055
EG 4.34 +0.274
E7 4.2 +0.396
ES8 4.096 +0.215
E9 3.846 +0.064
E10 4.053 +£0.055

L’examen des résultats montre que Le pH mesuré varie entre 3,33 a 4,34
Les valeurs obtenues sont acides et cela rentre dans les normes internationales et
qui sont situées entre pH 3.5et 4.5 (Bogdanov ,1999), a part les deux variétés

de Bougouss (E3)et la variété de Bouteldja (E1) qui sont inférieure .

[11.4.2.Déermination del'aciditélibre Acidité deslactones et acidité totale
L’acidité est un critére de qualité important. La fermentation du miel provoque
une augmentation de I'acidité dans le miel, c'est pourquoi une valeur maximale
est trés utile, bien qu'il existe une fluctuation naturelle considérable.

La teneur en acide est utilisée par les normes internationales. Tous les résultats

obtenus sont regroupés dans le tableau XI et représentés par la figure 5 ,6 et 7.



Tableau XI : L'acidité libre, acidité des lactones et acidité totale de chaque
variété
Aciditélibre = Aciditédes
Echantillons Meq/kg lactones e s
(mxSD) Meg/kg Aciditétotal Meg/kg(m+SD)
(m=SD)
29.9+1.00 7.063£1.00 36.963+ 0.110
El
44.884+2.517 | 9.10+0.90 54.317 £ 0.593
E2
28.023£2.00 8.0+£1.50 36.023+ 1.985
E3
27.02+2.00 10.02+2.02 37.04 £0.96
E4
33.3£3.00 | 10.067+1.034 43.367+2.454
E5
40.0£2.50 10.38+2.00 50.38+ 4.481
E6
31.68+1.756 | 11.033+1.033 42,713+ 2.87
E7
42.033+2.033 9+1.50 51.033 £ 1.975
E8
27.5£2.5 9.5+0.7 37 +£1.00
E9
35.3+3.30 8.033+2.00 43.333 £1.528
E10

Les resultats obtenus révelent que les valeurs d’acidité libre varient entre
27.02 Meqg/Kg de la variété de Skikda (E4) et de 44.884 Meq/Kg de la variété

d’Annaba (E2). En ce qui concerne I’acidité des lactones, les valeurs obtenues

varient entre 7.03 pour la variété de Bouteldja (E1) et de 110.33 Meq/Kg pour

la variété de Soukahrass (E7).Néanmoins, I’examen des résultats montre que les

valeurs de I’acidité totale des variétés étudiees se situent entre 36.023 pour la

variété de Bougouss (E3) et la valeur 54.317 pour la varieté d’Annaba




(E2).On enregistre que tous les résultats cadrent les normes qui sont Max
50mek/Kg d’acidite libre(Bogdanov ,1999).
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Figure4: Les valeurs de pH de chaque variete
de miel

L’analyse statistique des résultats de pH des variétés de miel étudiées révele
gu’il n’existe pas de différence significative entre la variété de Bouteldja (E1) et
les variétés de Bougouss (E3), et a variété de Skikda (E4) ; la variété de Skikda
(E5) et avec la variété d’ Arabie Saoudite (E9).

En ce qui concerne le pH de la variété de Bougouss(E3), celui ci ne differe
significativement avec les varietés de Skikda E4; Skikda E5 et d’Arabie
Saoudite E9 .

La valeur de pH de la variété de Skikda E5 ne présente une différence
significative avec le pH des variétés de Bouteldja E1 ; Bougouss(E3).

L’examen des resultats montre qu’il n’existe pas une différence significative de
pH entre la variété de Skikda (E4) avec la variété d’Arabie Saoudite (E9). Pour

les autres variétés ( Annaba E2 ,AinEssel E6, SoukahrassE7, Tebessa ES,



Arabie Saoudite E9 et d’Espagne E10) on enregistre qu’il n’existe pas de

différence significative de pH entre ces variétés.
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Figure5: L’acidite libre de chaque variété de
miel

En ce qui concerne ; les valeurs d’acidité libre on enregistre que les valeurs des
deux variétés: Bouteldja E1 et la variete d’ AinEssel E6 difféerent
significativement avec toutes les varietes des miels étudiées. L acidite libre de la
variété Tebessa E8 ne différe significativement qu’avec la variété d’Annaba E2.
Par contre il existe une différence significative de I’acidité libre entre les deux
variétés de I’Espagne et la variété de Skikda E5 avec les variétés de Annaba
E2, d” AinEssel EG6 et de Tebessa E8. L’acidite libre de la variété de
Soukahrass E7 ne differe significativement avec la variété de Skikda E5.La
valeur de I’acidité libre de Bougouss ne présente une différence significative
avec les deux variétés de Skikda E4 et d’Arabie Saoudite EO.

Une différence significative existe entre I’acidité libre de la variété de Skikda
E4 avec toutes les autres variétés étudiées a part les deux variétés d’Arabie

saoudite E9 et la variété de Bougouss E3.



Acidité des lactones ( Mea/ka)
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Figure 6: L’acidité des lactones de chaque
variété de miel

L’ analyse statistique des resultats de I’acidité des lactones montre qu’il existe
une différence significative entre la variété de Soukahrass E7 avec toutes les
autres variétés de miel étudiées a part la variété de Skikda E5 et d’AinEssel
E6. Par contre il n’existe pas une différence signification entre les valeurs
d’acidité des lactones des variétés de I’Espagne E10, la variété de Bougouss E3
et la variété de Bouteldja E1.L’examen des résultats montre qu’il n’existe pas de
différence significative entre les valeurs d’acidité des lactones des variétés de
Tebessa E8, Annaba E2, Arabie SaouditeE9, Skikda E4et Skikda E5
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Figure 7: L’acidité totale de chaque variete
de miel

L’examen des résultats de I’acidité totale de chaque variété de miel étudiée
montre qu’il existe une différence significative entre la valeur d’acidité totale de
la variété d’Annaba E2 avec toutes les variétés de miel étudiées .Par contre
I’acidité totale de la variété de Bougouss E3 ne differe significativement avec
les deux variétés de Bouteldja E1 et la varieté de I’ Arabie saoudite E9.L acidite
totale de la variété de Bouteldja E1 differe significativement avec toutes les
autres varietés a part les variétés de BougoussE3, Arabie SaouditeE9 et de
Skikda E4.

Il n’existe pas de différence significative entre la valeur d’acidité totale de la
variété de Soukahrass et les deux variétés d’EspagneE10 et de Skikda E5.

La valeur d’acidité totale de la variété de I’Arabie saoudite présente une
différence significative entre les valeurs d’acidité totale des variétés de
SoukahrassE7, SkikdaE5, AinEssel E6, d’EspagneE10, TebessaE8 et d’ Annaba
E2.



En ce qui concerne I’acidité totale de la varieté de I’Espagne ne differe
significativement qu’avec la variété de Skikda E5.Il n’existe pas une différence
significative entre les valeurs d’acidité totale des variétés d’AinEssel E6 et de
Tebessa E8

Le pH caractérise I’acidité ou la basicité d’un produit (le miel est toujours
acide). IL influence fortement la vitesse de dégradation des sucres et des
enzymes (Russo,1997; Singh et col.,1997). Les miels plus acides (ronces,
phacélie...) vont se décomposer rapidement Tous les miels sont acides et c’est
probablement I’abeille qui leur confére cette propriété. Le pH et I’acidité libre
vont influencer la stabilité du miel et ses conditions de conservation. Ils nous
donnent également des informations sur son origine géographique ou botanique
La fermentation du miel provoque une augmentation de Il'acidité dans le miel,
c'est pourquoi une valeur maximale est tres utile, bien qu'il existe une fluctuation
naturelle considérable (Kohlich et col.,1985). L'ancienne norme prescrit une
valeur maximale de 40 Meqg/kg. Dans le projet du Codex Alimentarius, elle a éte
augmentée a 50 Meqg/kg, étant donné qu'il existe quelques sortes de miels qui ont

une teneur naturelle en acide plus élevée ((Horn et Lallmann, 1992) .

L’ acidité des miels est essentiellement due a I’acide gluconique. Cet acide est
présent dans tous les miels. C’est une enzyme de I’abeille, la gluco-oxydase qui
est a I’origine de celui-ci (Russo,1997; Singh et col.,1997). D’apres les travaux
de (RAMIREZ CERVANTES et al.,2000) Le traitement thermique n'a pas eu
d'influence significative sur I’acidité de miel. Néanmoins, la croissance a été
significative durant I'entreposage et proportionnelle a sa durée ce qui concorde
avec les résultats rapportés par (HADORN ,1962;| MAN ,1990).



I11.5.Lateneur en HMF (Hydroxyméthylfurfural )

La mesure de la teneur en HMF est tres importante pour connaitre la qualité
de nos variétés de miel étudiées et ce critére est retenu par Codex Alimentarius.
L’ensemble des résultats obtenus est regroupé dans le tableau XII et représente
par la figure 8 .

Tableau X1l : La teneur en HMF (Hydroxyméthylfurfural) de chaque variété

de miel

Echantillons HMF mg/Kg(m+SD)
El 10.217 + 0.529
E2 11.26 + 0.276
E3 1.12+0.11
E4 2.115+0.094
ES5 7.276 £ 0.216
E6 4,483 +0.379
E7 6.217 + 0.758
E8 3.747 £ 0.357
E9 14.153 + 0.055
E10 38.599 +1.678

L’examen des résultats montre que les HMF varient entre 1, 12-38,599mg/kg de
miel ce qui cadrent les normes qui sont aussi fonction des zones de production et
c’est le cas de le cas de | “Union Européenne qui tolere le taux des HMF jusqu’a
40mg/Kg de miel. (Bogdanov ,1999). Par contre Quelques associations
européennes d‘apiculteurs (Allemagne, Belgique, Italie, Autriche, Espagne)

vendent une partie de leur miel en tant que "miel de qualité” avec un taux



maximal de 15 mg/Kg. La comparaison de ces taux de HMF par rapport a ceux
des deux varietés importées d’Espagne et d’Arabie saoudite montre que nos
échantillons contiennent moins de HMF. Ainsi, la variété de Bougous présente
38 fois moins de HMF par rapport a la variete d’Espagne ce qui est
considérable. Actuellement, les travaux de recherche s’orientent vers les effets
des traitements thermiques sur la qualit¢é du miel pendant I’entreposage

particulierement les HMF

407 T

30

20 A

10 1=

Taux HMF en mg/kg

e [ ]

El E2 E3 E4 ES E6 E7 E8 E9 E10

Echantillons

Figure 8: La teneur en HMF de chaque
variété de miel

L analyse statistique des teneurs en HMF des variétés de miel étudiées révéele

gu’il existe une différence significative entre toutes les variétés miel de teneur

en HMF.



Les principaux parametres de qualité utilisés dans le commerce international du
miel, en plus des caractéristiques sensorielles (couleur, ardbme et saveur), sont
I'numidité, le taux d'hydroxyméthylfurfural (HMF) et l'indice de diastase, ces
deux derniers étant fortement influences par le traitement thermique et la durée
de I'entreposage du produit (Bachmann et col., 1989). Le parametre qui ces
dernieres années a compteé le plus dans le commerce international est le taux de
HMF(.Karabournioti et col.,2001).

Le vieillissement a des conséquences sur I’ardme, le godt, la couleur devient de
plus en plus foncée, des modifications chimiques interviennent. La plus connue
est I’apparition d’HMF ou hydroxyméthylfurfural (Kubis 1998 ;Maria et cal.,
2003) qui est un aldéehyde cyclique (C6H603) issu de la dégradation des sucres,
en premier lieu par déshydrogénation du fructose et du glucose en milieu acide
et a la température élevée (Badui, 1986; Espinoza et col., 1993).0n a constaté
que la thermogenese du HMF dans le miel suit une courbe du premier degré
(Juarez et Valle, 1995) et que c'est tres probablement un processus
autocatalytique (Ghoshdastidar Et Chakrabarti ,1992).

Parfois, au cours du traitement et du conditionnement, le miel est soumis a un
traitement thermique contr6lé, dans un dispositif échangeur de chaleur, a des
fins diverses: réduction de la viscosité, dissolution des cristaux grossiers,
destruction des levures, etc. (Detroy, 1979; Skowronek et col., 1994; Crane,
1985). Néanmoins, ce traitement thermique, ainsi que I'exposition du miel a de
hautes temperatures au cours du conditionnement et de l'entreposage dans de
mauvaises conditions, peut déterminer une faible hausse du taux de HMF (Singh
et col., 1948; Whie,1980) . La mesure de teneur en HMF dans toutes les
variétés étudiées montre que la qualité des variétés locales est meilleure par
rapport a les variétés importées cela peut étre lié aux conditions de stockage,
transport, et... etc

Plusieurs études ont été conduites sur la formation de HMF au cours de

I'entreposage du miel et sur la modification des principaux parametres de qualite



(Abdel-Aal-ESM et col.,1995) . Toutefois, la littérature que nous avons pu
consulter ne contenait aucune donnée sur l'influence du type du miel sur la
dynamique de la formation de HMF.

L'extraction du miel au rucher par des méthodes convenables contribue a la
bonne qualité du miel obtenu, mais sa manipulation défectueuse peut entrainer la
baisse de la qualité (Garcia et col.,1994 ; ROOT, 1976). Toutefois, quelques
études ont démontré que la tempeérature est le principal élément qui doit étre
contrblé pour avoir un miel de bonne qualité (Cosentino et col., 1996 ,
WINKLER ,1955). Il est important de tenir compte du fait que dans les zones
tropicales les températures moyennes depassent facilement le niveau de celles
enregistrées couramment dans les zones a climat tempéré. Dans les zones
tropicales, il n'est pas rare que les récipients contenant le miel collecté soient
laissés en plein soleil, ce qui conduit a la surchauffe du produit (Root, 1976) ;
c’est le cas de les deux variété importées .D’autres travaux de recherchent
(Narpinder et col.,2000) considerent que le taux des HMF serait lié également a
I’origine botanique.

Dans le cas d'un stockage normal, les valeurs HMF enregistrent annuellement
une augmentation d'environ 5 a 10 mg/par kg comparativement Dans le cas d'un
stockage au chaud et lors de la fonte a des températures plus élevées (50 a
70°C), la teneur en HMF augmente plus rapide (Han et col. ,1985 Hadorn et

col. ,1962).



II1.6.Lateneur en proline

Le principal acide aminé de miel est la proline. La proline est un caractére de
qualité de miel mais non utilisé dans le Codex Alimentarius .Les résultats de la

teneur en proline obtenus sont regroupés dans le tableau XIII et représentes par

la figure 9
Tableau X111 : Lateneur en proline de chaque variété de miel
Echantillons Proline mg/kg(m=SD)

El 403.36 + 0.557
E2 305.67 +0.58
E3 407.593 £ 0.713
E4 203.99 + 0.165
E5 201.133 +1.002
E6 206.983 + 0.076
E7 506.863 + 1.091
E8 309.5 +0.608
E9 156.167 + 1.258
E10 104.567 + 0.833

La teneur en proline varie entre 104 ,567-506,863 mg/kg dans les variétés de
miel étudiées.L’examen des résultats révele que le taux de proline dans nos
échantillons est plus élevé par rapport aux variétés importées. Ainsi, la variété

de Soukahrass (E7) donne un taux 4 fois supérieur a celui d Espagne.
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Figure9: La teneur en proline de chaque
variété de miel

L’ analyse statistique des teneurs en proline des varietés de miel étudiées révéle
gu’il existe une différence significative entre toutes les variétés de teneur en
proline.

La proline du miel provient des abeilles et du nectar des plantes (Bergner et
col., 1972 ;Jonathane et col., 1977 )Cet acide aminé donne des informations
sur l'origine botanique (Bosi et col. ,1978 ; Davies, 1975) et sur la maturité du
miel souvent falsifié (von der Ohe et col., 1991; Komanine ,1960). On
considere qu'un miel est arrive a maturité lorsque sa teneur en proline est
supérieure a 183 mg/kg ( Cotte et col.,2004).. Des valeurs plus basses, et c’est
le cas des variétés d’Arabie saoudite et d’Espagne indiquent un manque de
maturité ou de fraicheur ou une falsification ( Petrov ,1974 ;von der Ohe et
col., 1991).



[11.7.Lateneur en protéines

Le dosage des protéines de miel est un caractere qui ne figure pas les normes
internationales. Cependant, leur richesse donne une valeur nutritionnelle aux
miels. La quantification des protéines de chaque variété de miel a été realisée a

partir d’une courbe de référence présentée par la figurelO.

Absorbance

0,9 -
y = 0,0079x + 0,0233

0,8 - R2=09914 J/*
07

0,6
05
04
03
02
01

MY
0 20 40 60 80 100 120

FigurelO : Dosage quantitative des protéines : courbe de référence exprimant

I’absorbance en fonction de la quantité de protéine standard (B.S.A)



Les résultats obtenus sont regroupes dans le tableau XIVet représentés par la
figure 11.

Tableau XIV : Lateneur en protéines de chaque variété de miel.

Echantillons Protéine% (m+SD)
El 0.212 + 0.062
E2 0.141 +0.042
E3 0.266 = 0.061
E4 0.215 + 0.067
E5 0.162 + 0.019
E6 0.194 + 0.053
E7 0.2 +£0.026
ES8 0.144 +0.012
E9 0.133+0.031
E10 0.076 + 0.025

En ce qui concerne la teneur en protéines dans les variétés de miel, on enregistre
que la teneur en protéines est située entre 0,076 et 0,266 % . la comparaison du
taux de protéines de nos échantillons par rapport aux variétés importées montre
que les variétés locales contiennent un taux elevée en protéines et c’est le cas de
la variété de Bougous (E3) avec un taux (0.266%) plus de trois fois supérieur a
celle de I’Espagne (E10) avec un taux (0.076%).
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Figure 11: La teneur en protéines de
chaque variété de miel

L analyse statistique des teneurs en protéines des variétés de miel étudiees
révele qu’il n’existe pas de différence significative entre toutes les variétés de
miel étudiées de teneur en protéines. Il est montré que la richesse en protéines
essentiellement les peptones, des albumines, des globulines et des nucleo-
protéines proviennent de la plante, et/ou de l'abeille et qui differe selon

I’origine botanique des miels.(Jonathan et col., 1978 .White et col., 1967).



111.8.Détermination del’indice diastasique (activité de o amylase)

La determination de I’indice diastasique est un critére utilisé dans les normes
internationales. L’indice diastasique de miel est tres intéressant pour connaitre
la fraicheur du miel et les conditions de stockage. Les résultats obtenus sont

regroupés dans le tableau XVet representés par la figure 12

Tableau XV : L’indice diastasique de chaque variété de miel

Indice diastasique
Echantillons (Unité de Schade)(m+SD)
El 44,45 + 4.0
E2 51.82 +4.06
E3 94.23+ 3.6
E4 105.63 +4.41
ES 76.85 +£1.61
E6 83.81+4.381
E7 86.08+ 4.01
ES8 76.96 +4.95
E9 9.28 +1.95
E10 3.67+£1.10

L’analyse des résultats indique que les valeurs de I’indice diastasique

Obtenues varient entre3.67 unité de schade pour la variété de I’Espagne et la
valeur de 106.63 pour la variété Skikda (E4).

On enregistre que les valeurs de I’indice diastasique des variétés locales sont

supérieures par rapport de celle si des variétés commerciales.



En ce qui concerne I’indice diastasique, tous les résultats cadrent les normes (>8
unité de schade) (Bogdanov ,1999), a part la valeur de I’Espagne qu’est

inférieure a la norme.
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Figure 12: L’indice diastasique de chaque

variété de miel

L analyse statistique des valeurs de I’indice diastasique des variétés de miels
étudiées montre qu’il existe une différence significative entre toutes les variétes
de miel étudiées a part la variété de Soukahrass (E7) avec la variété d’AinEssel
(E6).et la variété de Skikda (E5) avec la variété de Tebessa (ES) .

En effet, Les enzymes sont sécrétés par les abeilles (invertase, glucose
oxyidase, amylase) ou par les veégétaux (amylase, catalase, phosphatase)
(Vorlova ,2002).Des travaux de recherche ont montré qu’il existe une
corrélation entre I’effet thermique, I’activité amylolytique et les HMF qui sont
utilisés comme un indice de fraicheur du miel (RAMIREZ et col. ,2000;
White,1992). L’activité de cet enzyme change selon le type de miel qui sont

naturellement moinizriches en enzymes, ainsi ces miels ayant un indice



diastasique ne doit pas étre inferieur a 3, alors que pour les autres miels la limite
inférieure est de 8.

La diastase donne des renseignements les plus utiles. Par rapport a les autres
enzymes rencontrées dans le miel, Elle est trés sensibles a la chaleur et au
vieillissement.Leur quantité varie en fonction de I’origine botanique du miel et
de I’intensité de la miellée (Cosentino et col., 1996 ; Yilmaz et Yavuz 1999;
Caroli et col., 1999 ;Kump et col., 1996). Elle donne une information plus
précise que le HMF sur les chocs thermiques subit par le miel

(Piro et col.,1996 ;TSIGOURI et col.,2000). Généralement, un miel non dégrade a
un ID supérieur a 8 , c’est le cas de toutes les variétés etudiées a part la variete
de I’Espagne .

Il faut tenir compte du fait que certains miels monofloraux ont une activité
diastasique naturellement basse .Bien que dans le projet du Codex, la norme de
I’indice diastasique est valable pour chaque type de miel par contre dans le
projet de I'Union européenne, elle est valable pour I’ensemble des miels du
commerce. Cela signifie que la norme européenne est plus sévere, car plus le
stockage est long, plus l'activité de la diastase diminue. (Bogdanov,1999;
White, 1994)



111.9.Analyse qualitative et quantitative des sucres

Le spectre de sucres spécifiques donne des renseignements sur |‘authenticité du
miel et la falsification des sucres. Le taux de saccharose et la somme des teneurs
en fructose glucose sont utilisés dans les normes internationales. Cependant, les
sucres spécifiques du miel sont analysés pour obtenir des renseignements
concernant différents aspects de la qualite du miel. Ainsi, le rapport
fructose/glucose et la concentration de saccharose sont de bons criteres pour
différencier les miels monofloraux. La teneur en oligosaccharides tels que le
mélézitose et le maltotriose sont de bons indicateurs pour la teneur en miellat
d‘un miel. L’ Analyse quantitative et qualitative des sucres dans les variétés de
miel étudiées est réalisé par HPLC. Tous les résultats obtenus sont regroupés
dans le tableau et représentes par les figures13,14,15,16,17,18,19,20,21 et 22.









En ce qui concerne la teneur en glucose toutes les valeurs varient entre 28.1% et
37.8%, on enregistre que la teneur la plus grande en glucose est détectée dans la
variété d’Annaba (E2) et la teneur la plus basse est de la variété de Skikda
(E4) .

Par contre, les teneurs de fructose varient entre 41.5 est observé dans la variété
de Bougouss (E3) et 36.2% de la variété de skikda (E4).

L’analyse par HPLC des sucres montre que les trois sucres tréalose ,meélibiose
et mélézitose n’a pas détectés dans toutes les variétés de miel étudiées.

L analyse des résultats révele que les teneurs en isomaltose dans les variétes de
miel varient entre 0.8% de la variété de Bouteldja (E1) et 1.6% de la variete de
Bougouss (E3).

En ce qui concerne le taux de saccharose dans les variétés de miel étudiees, les
résultats montrent que le taux de saccharose varient entre 1.8 % détecté dans

la variété de Tebessa (E8) et de 5.5 % détecté dans la variéte de Bouteldja (E1).
On observe que toutes les valeurs de saccharose cadrent les normes
(<10%)(Bogdanov ,1999), .

Les teneurs en turanose détectes dans les variétés etudiées est entre 1.2% de la
variéeté de I’Espagne (E10) et de 3.4% d’Annaba (E2).

Les résultats révelent qu’il existe des traces de raffinose dans les varietés de
Skikda(E5) et I’Espagne (E10). Pour la variété de Bouteldja (E1) le raffinose est
non détecté. Par contre les valeurs de ce sucre dans les autres variétés sont
situées entre 0.1 %dans la variété de Skikda (E4) et 0.4% dans les deux variétés
de Bougouss(E3) et de Tebessa(ES).

Les teneurs en maltose dans les variétés de miel étudiées varient entre 3.3% dans
la variété d’Annaba (E2) et 1.4 % dans la varieté de Soukahrass (E7).

L erlose est detecté dans toutes les varietés étudiées et leur teneur varie entre
0.1% dans la variété de Bougouss (E3) et 1% dans les variétés de Bouteldja (E1)
et la variété d’Annaba (E2). La détermination du rapport entre le fructose et le
glucose est tres importante pour connaitre le type et la vitesse de cristallisation

de miel. Les valeurs de fructose/glucose dans les variétés étudiées varient entre



1.31 dans les deus variété d’Espagne (E10) et Soukahrass (E7) et de 0.99 dans
la variete de Skikda (E4). En ce qui concerne la somme de glucose et fructose ;
touts les résultats obtenus cadrent les normes (>65%)(Bogdanov ,1999) .On
enregistre que les valeurs de glucose+ fructose obtenues varient entre 69.3%
dans la variété d’Annaba(E2) et 75.4 % dans la variété de Skikda (E5).
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Figure 13: La teneur en glucose de
chaque variété de miel

Apres I’analyse statistique des teneurs en glucose, on observe qu’il existe une
différence significative entre les deux variétés d’Annaba (E2) et de la variété
de Skikda (E4) avec toutes les autre variétés étudiées .Egalement il n’existe pas
de différence significative entre la variété de Bouteldja (E1) avec les variétes
de BougoussE3..

Il n’existe pas de différence significative des teneurs en glucose entre la variété
E3 avec les varietes de Soukahrass E7, TebessaE8, EspagneE10 et d’AinEssel
E6.

Il n’existe pas de différence significative entre la variété d’AinEssel E6 avec de
Soukahrass E7 et la variété d’Espagne E10 avec les deux variétés d’ AinEssel E6
, de Tebessa ES8 et et de Soukahrass E7.



Aussi Il n’existe pas de différence significative entre la variété de Skikda E5
avec la variété d’Arabie SaouditeE9 et la variété d’Espagne E10 avec les deux
variétés d’Arabie SaouditeE9 et de Bouteldja E1.
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Figure 14: La teneur en fructose de
chaque variété de miel

L’analyse statistique des teneurs en fructose montre gqu’il n’existe pas une
différence significative entre les deux variétés de Bouteldja (E1l) et de la
variété de Skikda (E4) par contre il existe de différence significative entre les
deux variétés avec toutes les autres variétés étudiees .Egalement il n’existe pas
de différence significative entre la variété d’AinEssel (E6) avec les variétés de
d’Arabie SaouditeE9 et de TebessaE8.Par contre il existe une différence
significative de ces deux variétés d’Arabie SaouditeE9 et TebessaE8 avec
toutes les autres variétés a part la variété d’AinEssel E6.

Il n’existe pas de différence significative entre la variété de Skikda E5 avec la
variété de Soukahrass E7 et la variété d’Espagne E10 . Aussi Il n’existe pas de
différence significative entre la variété d’Espagne E10 avec la variété de

Soukahrass E7 et la variété d’Annaba E2.



Il n’existe pas de différence significative entre les variétés d’Annaba E2 , de

Bougouss E3 et la variété de Soukahrass E7 .
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Figure 15: La teneur en isomaltose de
chaque variété de miel

Il n’existe pas de différence significative de teneur en isomaltose entre les deux
variétés de Bouteldja E1 et de SkikdaE4 a part avec les variétés de Bougouss E3
et d’AinEsselE6 .Egalement il n’existe pas de différence significative entre les
variétés de Skikda E5, TebessaE8, Arabie Saoudite E9, Soukahrass E7,
Espagne E10 avec seulement la variété de Bougouss E3. Par contre il existe
une différence significative ente les variétés d’Annaba E2, d’AinEssel E6 et de

BougoussEs3.
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Figure 16: La teneur en saccharose de
chaque variété de miel

L analyse statistique des teneurs en saccharose montre qu’il n’existe pas une
différence significative entre les deux variétés de Skikda (E5) avec les variétes
de Skikda E4, de BougoussE3 et d’AinEssel E6. Par contre il existe de
différence significative entre la variété de Bouteldja E1 avec toutes les autres
variétés etudiées .Egalement il n’existe pas de différence significative entre la
variété d’Espagne (E10) avec la variété d’Arabie Saoudite E9 . Il existe de
différence significative entre la variété de Soukahrass E7 avec toutes les autres
varietés etudiées a part la variété d’Arabie Saoudite E9 . Aussi Il existe de
différence significative entre la variété d’Annaba E2 avec toutes les autres

variétés étudiées a part la variété d’ AinEssel E6.
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Figure 17: La teneur en turanose de chaque
variété de miel

L’analyse statistiqgue des teneurs en turanose montre qu’il n’existe pas une
différence significative entre la variété d’Espagne (E10) avec les deux
variétés de Bouteldja E1 et Skikda E5 .La teneur en turanose de la variété de
Skikda E5 ne differe significativement avec les deux variétés de Bouteldja E1 et
d’AinEsselE6.Egalement il n’existe pas de différence significative entre la
variété de Bouteldja (E1) avec les variétés d’AinEssel E6 et de Soukahrass
E7.aussi il n’existe pas de différence significative de la variété d’AinEssel E6
avec les variétés de Bouteldja E1, de SoukahrassE7, d’Arabie Saoudite E9 et
de Bougouss E3.

Il n’existe pas de différence significative entre la variété de SoukahrassE7 avec
les variété de Skikda E4, de BougoussE3, de TebessaE8 et d’Arabie Saoudite
E9. Aussi. Il n’existe pas de différence significative entre la variété de

Bougouss E3 avec de Skikda E4 et la variété de Tebessa ES8.



Il n’existe pas de différence significative entre les trois variétés d’Annaba E2,
de Skikda E4 et de Tebessa ES8.
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Figure 18: La teneur en raffinose de
chaque variété de miel

L’ analyse statistique des teneurs en raffinose montre qu’il existe une différence
significative entre les variétés d’Espagne E10, Skikda E5 et Bouteldja Elavec
toutes les variétés étudiées. Par contre il existe de différence significative entre
la variété Skikda E4 avec les autres varietes d’Annaba E2 et AinEssel
E6.Egalement les deux variétés d’Annaba E2 et d’Arabie Saoudite E9 ne
different significativement avec les variétés de Bougouss E3, AinEssel E6et de
Soukahrass E7 . Il n’existe pas de différence significative entre les variétés
AinEssel E6, BougoussE3, SoukahrassE7, Tebessa ES8.
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Figure 19: La teneur en maltose de chaque
variété de miel

L’ analyse statistique de teneur en maltose des variétés de miels étudiées par le
test P.P.D.S montre qu’il existe une différence significative entre la variété
d’Annaba E2 avec toutes les variétés de miel étudiées; a part le variété de
Arabie saoudite E9.Egalement. Il n’existe pas de différence significative entre
les variétés de Bouteldja E1, SkikdaE4, SkikdaE5, AinEssel E6et d’EspagneE10
La variété de Bougouss ne differe significativement avec la variété de
Soukahrass E7, par contre il existe une difference significative entre la variété

de Soukahrass E7 avec les autres variéteés.



4
3
g 2]
% 1, T T
= -
0 \ '_"L‘I_T_I \I—-_I\'_-_I\I—-_I\I—-_I\
El E2 E3 E4 E5 E6 E7 E8 E9 EI0
Echantillons

Figure 20: La teneur en erlose de chaque
variété de miel

L’analyse statistigue des teneurs en erlose montre qu’il n’existe pas de
différence significative entre les variétés de BouteldjaEl, AnnabaE2, Skikda
E4 et AinEssel E6. Aussi il n’existe pas de différence significative entre les
variétés de BougoussE3, Skikda E4,Skikda E5, SoukahrassE7,Tebessa
E8,Arabie Saoudite E9et I’Espagne E10.
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Figure 21: Les valeurs de rapport
fructose/glucose de chaque variété de miel

L’ analyse statistique des valeurs du rapport F/G montre qu’il n’existe pas de
différence significative entre toutes les variétés a part la variété d’Arabie
Saoudite E9 avec les deux variétés d’Espagne E10 et d’AnnabaE2. Egalement il

existe une différence significative entre la variété d’Annaba E2 avec toutes
variétés etudiees.
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Figure 22: La teneur en glucose+fructose de chaque
variété de miel

L’analyse statistigue des teneurs en F+G montre qu’il n’existe pas de
différence significative entre la variété de Skikda E4 avec la variété de Skikda
E5 par contre il existe une différence significative entre la variété de skikdaE5
avec toutes les autres variétés étudiées. Il n’existe pas de différence
significative entre les variétés d’AinEssel E6,Soukahrass E7,Tebessa E8et
I’Espagne E10.Egalement il n’existe une différence significative entre la
variété d’Arabie Saoudite E9 avec la variété de Bougouss E3. Il n’existe une
différence significative entre la varieté de BougoussE3 avec la variété de
Skikda E4.11 n’existe pas de différence significative entre ces deux variétés avec

la variété Tebessa ES8.



Les sucres des miels sont responsables de sa viscosité, de son hygroscopicité
et de sa cristallisation .La répartition entre les différents sucres va donner de
précieux renseignements qui permettront de prévoir la vitesse de cristallisation
et la stabilité de la structure d’un miel (Pourtallier et col.,1970). Elle donnera
également des informations sur I’origine du miel. Le miel de miellat est moins
riche en monosaccharides que le miel de nectar mais sa teneur en di- et
trisaccharides est plus élevée (Medai et col., 2005).Le miel est hygroscopique a
la capacité d’absorber I’humidité de I’air lorsqu’elle est supérieure a 55 %.Le
fructose est largement responsable de I’hygroscopicité du miel. Le glucose,
guant a lui, est le principal responsable de la cristallisation (Manikis et
col. ,2001).

La cristallisation du miel est ainsi un processus naturel Le rapport entre le
glucose et le fructose est important car il détermine la vitesse de cristallisation
du miel et sa stabilité. Si ce rapport n’est pas équilibré (F/G>1,1), la
cristallisation pourra étre plus grossiére et une double phase risque d’apparaitre
en cas d’élévation de la température. Les miels dont la teneur en glucose est <
28 g/100 g ou dont le rapport glucose/eau est < 1,7 restent plus longtemps
liquides((Phillips, 1929; Kodounis, 1962; Bogdanov, 1993). Les miels a
cristallisation rapide se cristallisent le plus souvent trés finement, alors que les
miels a cristallisation lente ont tendance a avoir une cristallisation grossiére.
(Maurizio, 1964; Pourtallier et Taliercio, 1970) Seuls les miels tres riches en
fructose (acacia, chataignier, miellat...) peuvent rester liquides longtemps
(Bogdanov et col. ,1988).

Le spectre des différents types de sucres est parfois caractéristique pour
certaines sortes de miel. On note que le miel de tilleul présente plus de
gentobiose. Le miel de pissenlit possede beaucoup de saccharose. Le mélézitose
et le raffinose font partie de la composition des miels de miellat ( Schley et col.,
1987).



111.10. L’ analyse pollinique

111.10.1.Détermination delarichesse pollinique

Les résultats obtenus de La richesse pollinique ainsi que la classification selon
Maurizio ,1979 des variétés de miel étudiées sont regroupés dans le tableau

XVII et représentés par la figure 23.

Tableau XVII : La richesse pollinique et la classification selon Maurizio

,1979 de chaque variéeté de miel

Larichesse Classe
pollinique
Dans5mgde Larichesse pollinique
Echantillons miel(mxSD) Dans 10 g de mid

El 204.5+55 409000 I
E2 28+4 56000 I
E3 734.5166 1469000 Vv
E4 61+33 122000 I
E5 190+59 380000 I
E6 58+39 116000 I
E7 595.5+106 1191000 \Y
E8 52+12 104000 I
E9 20.516 41000 [
E10 14+2 28000 [

L’examen des résultats de I’analyse quantitative des pollens montre que les
variétés de Bougouss E3 et de Soukahrass E7 sont les plus riches en grains de
pollen (Classe V) que les autres variétés de miel. La majorité des variete
(E1,E4,E5,E6) sont classées dans la classe I1l. On observe aussi que la variété
d’Annaba E2 est dans la classe Il. Les variétés les moins riches en grains de

pollen sont les deux variétés importées qui sont dans la classe II.
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Figure 23: La richesse pollinique dans 10 g de miel de
chaque variété

L analyse statistique de la richesse pollinique des variétés de miels étudiées
révele qu’il existe une différence significative entre toutes les variétés de miel

étudiées.



111.10.2. Analyse qualitative des grains de pollen
111.10.2.1Analyse qualitative des grains de pollen de la variété de

Bouteldja E1

Amidon: Quelques grains

Elémentsindicateurs de miellat: Spores, hyphes

Eléments divers: Fibres et particules végétales

Pollens dominants: (>45%) Eucalyptus 51%

Pollens d’accompagnement: (>16.<45%) Trifolium sp 23%

Pollens minoritaires. (>3 ¢ <16%) Hedysarium corornarium 10%, Echium 9%
Pollens trés minoritaires ou isolés : (<3%) Carduus, Apiacese Asteracese
(échinulé), Mentha spp, Arbutus unedo, Erica arborea, Lavandula stoechas,
X(especes indéterminés).

Pollens anémophiles ou de plantes réputées non nectariferes : Quercus, Poacese

Le profil pollinique de la variété de Bouteldja Elest celui d’un miel de fleurs.
La teneur en pollen d’eucalyptus est assez élevée mais ce miel est toujours

représenté comme miel de fleurs.



111.10.2.2.Analyse qualitative des grains de pollen de la variété de

Annaba E2

Amidon: Quelques grains

Elémentsindicateurs de miellat: Spores, hyphes

Elémentsdivers: Nombreuses fibres et particules végétales

Pollens dominants: (>45%) Néant

P. d’accompagnement: (>16<45%) Trifolium sp 21%, Eucalyptus 17%
Pollens minoritaires. (>3 » <16%) Echium 12%, Hedysarium coronarium 11%,
Prunus/Pyrus 9%, Fabacea 6%, Carduus 5%, Erica arborea 5%

Pollens trés minoritaires ou isolés : (<3%) Allium spp, Apiacese Lavandula
asphodelus, Lavandula stoechas, Lamiacese Brassicacesg Taraxacum,
Euphorbiacesg X(espéces indéterminés).

Pollens anémophiles ou de plantes réputées non nectariféeres (% donnés par
rapport aux pollens totaux):

Helianthemum, Olea, Quercus.

Le profil pollinique de la variété d’ Annaba est celui d’un miel de fleurs.



111.10.2.3. Analyse qualitative des grains de pollen de la variété de

Bougouss E3

Amidon: Traces

Elémentsindicateurs de miellat: Spores, hyphes

Elémentsdivers: Quelques fibres et particules végétales

Pollens dominants. (>45%) Neant

Pollens d’accompagnement: (>16<45%) Hedysarium coronarium 21%,
Echium 16%

Pollens minoritaires. (>3 ¢ <16%) Brassicacese 7%, Trifolium sp 6%,
Eucalyptus 6%, Fabacese 5%, Carduus 5%, Asteracesq liguliflore) 3%

Pollens tres minoritaires ou isolés : (<3%) Rhamnacee, Asteracea (échinulé),
Erica arborea, Prunus/Pyrus, Mimosa pudica, Lamiacese Helianthus, Apiacese

type mimosa bimucromata, type Arctium, X(especes indéterminés).

Le profil pollinique de la variété de Bougouss E3 est celui d’un miel de fleurs



111.10.2.4. Analyse qualitative des grains de pollen de la variété de

Skikda E4

Amidon: Quelques grains

Elémentsindicateurs de miellat: Spores, hyphes

Elémentsdivers: Fibres et particules végétales

Pollens dominants: (>45%) Eucalyptus 63%

Pollens d'accompagnement : (>16+<45%) Hedysarium coronarium 19%
Pollens minoritaires. (>3 ¢ <16%) Echium 9%, Carduus 5%
Pollenstresminoritaires ou isolés: (<3%) Acacia spp, Trifolium sp, asteracese
(liguliflore), Lavandula stoechas, X(especes indétermines).

Pollens anémophiles ou de plantes réputées non nectariféres (% donnés par
rapport aux pollens totaux):

Olea, Cistus, Helianthemum

Le profil pollinique de la variété de skikda E4 est celui d’un miel de fleurs. Le
pollen d’eucalyptus est dominant mais ce miel est toujours représente un miel de

fleurs.



111.10.2.5. Analyse qualitative des grains de pollen de la variété de

Skikda ES

Amidon: Quelques grains
Elémentsindicateurs de miellat: Spores, hyphes
Elémentsdivers: Assez nombreuses fibres et particules végétales
Pollens dominants: (>45%) Eucalyptus 59%
Pollens d'accompagnement : (>16°<45%) Trifolium sp ,Echium 20%
Pollens minoritaires. (>3 ¢ <16%) Hedysarium corornarium 4%, Lavandula
stoechas 4%
Pollens tres minoritaires ou isolés : (<3%) Lamiaceag Mentha, type Genista, ,
Erica arborea, Carduus, Rhamnacese Citrus, Apiaceag Acacia spp, Fabacesg
X(especes indétermings).
Pollens anémophiles ou de plantes réputées non nectariféres (% donnés par
rapport aux pollens totaux):
Le profil pollinique de la variété de skikda E5 est celui d’un miel de fleurs. Le
pollen d’eucalyptus est dominant mais ce miel est toujours représenté un miel de

fleurs.



111.10.2.6. Analyse qualitative des grains de pollen de la variété de

Ain essal E6

Amidon:Quelques grains

Elémentsindicateursde miellat:Spores, hyphes

Eléments divers:Nombreuses fibres et particules végétales

Pollens dominants: (>45%) Néant

Pollens d'accompagnement :(>16+<45%) Eucalyptus 44%, Echium 17%,
Pollens minoritaires :(>3 ¢<16%) Hedysarium coronarium 6%,Acacia sp

5%,Carduus 5%,Erica arborea 5% , Lavandula stoechas 4%

Pollens tresminoritaires ou isolés: (<3%)Citrus sp,,Apiacea, Lavandula

asphodelus Lamiacea.

Le profil pollinique de la variété d’Ain Elssel E6 est celui d’un miel de fleurs.



111.10.2.7.Analyse qualitative des grains de pollen de la variété de

Soukahrass E7

Amidon: Quelques grains

Elémentsindicateurs de miellat: Spores, hyphes

Elémentsdivers: Assez nombreuses fibres et particules végétales

Pollens dominants: (>45%) Echium 49%

Pollens d’accompagnement: (>16+<45%) Eucalyptus 25%Trifolium sp 20%
Pollens minoritaires. (>3 ¢ <16%) Hedysarium corornarium 3%, Lavandula
stoechas 3%

Pollens trés minoritaires ou isolés. (<3%) Cistus, Mentha, type Genista, ,
Erica arborea,Carduus, Rhamnacese Citrus, Apiacesg Acacia spp, Fabacess
X(especes indétermings).

Pollens anémophiles ou de plantes réputées non nectariféres (% donnés par
rapport aux pollens totaux):

Le profil pollinique de la variété de Soukaheass E7 est celui d’un miel de
fleurs. Le pollen d’Echium est dominant mais ce miel est toujours représenté

miel de fleurs.



111.10.2.8.Analyse qualitative des grains de pollen de la variété de

Tebéssa ES

Amidon:Quelques grains

Elémentsindicateurs de miellat:Spores, hyphes

Eléments diver s:Nombreuses fibres et particules végétales

Pollens dominants: (>45%) Neant

Pollens d'accompagnement :(>16+<45%) Trifolium 38 %  Eucalyptus 18%,
Rosaceael /%

Pollens minoritaires:(>3 *<16%) Convolvulus sp10% , Apiacese9%, Echium
5%, Mentha spp3%, Lavandula stoechas 3%

Pollens trés minoritaire ou isolés :(<3%) Citrus sp, Carduus, Arbutus unedo,
Erica arborea, ,Taraxacum,Euphorbiaceae

Le profil pollinique de la variété de Tébessa E8 est celui d’un miel de fleurs.



111.10.2.9.Analyse qualitative des grains de pollen de la variété de

Arabie Saoudite E9

Amidon:Quelques grains

Elémentsindicateurs de miellat:Spores,hyphes

Eléments divers:Nombreuses fibres et particules végetales

Pollens dominants :(>45%) Néant

Pollens d'accompagnement :(>16+<45%) Rhamnus sp 35%,Medicago ssp 23%
Pollens minoritaires.(>3 +<16%)Citrusl6% ,Zyziphus ssp 15%,Calendula ssp
9%, ,carduus 5%,

Pollenstres minoritaires ou isolés :(<3%)Lythrum salicaria Lamiaceae,
Lavandula Stoechas,Brassi caceae,Apiaceae,

Le profil pollinique de la variété d’Arabie Saoudite E9est celui d’un miel de

fleurs.



111.10.2.10.Analyse qualitative des grains de pollen dela variété de

I’ Espagne E10

Amidon:Quelques grains

Elémentsindicateurs de miellat: Spores,hyphes

Eléments diver s:Nombreuses fibres et particules végétales

Pollens dominants:(>45%) Néanr

Pollens d'accompagnement :(>162<45%) Echium 35%, Thymus 17%
Pollens minoritaires.(>3 *<16%) Eucalyptus15% ,Trifolium sp 9%,
Hedysarium corornarium 5%.

, Carduus sp5%,Genista type 5%, X(especes indéetermines).
Pollenstresminoritaire ou isolés :(<3%)Lythrum salicaria ,

Lavandula asphodel us,Apiateae.

Le profil pollinique de la variété d’Espagne E10 est celui d’un miel de fleurs.



L’examen des résultats de I’analyse pollinique qualitative et quantitative montre
Que les variétés de miel locales sont plus riches en grains de pollens
comparativement aux variétés commerciales .En ce qui concerne I’analyse
qualitative des pollens , les résultats obtenus révélent que toutes les variétes
étudiées sont d’origine miel de fleurs ce qui concorde avec les resultats de
I’étude physico-chimiques obtenus. On note également que les pollens
dominants dans la majorité des variétes sont : les pollens de I’Eucalyptus, Trefle,
Vipérine (Echium sp) et le Sainfoin d’Espagne (Hedysarium corornarium) .

L'analyse du pollen du miel ( melissopalynologie) est de grande importance pour
le contrdle de qualité des miels. Le miel inclut toujours de nombreux grains de
pollen (principalement des espéces d'usine forgées par des abeilles de miel) et
éléments de miellée (comme des tubes de cire, des algues et des spores
fongiques) qui fournissent une bonne empreinte digitale de I'environnement de
I’origine du miel (Behm et col.,1996; Terrab et col., 2003). L'analyse
qualitative et quantitative du pollen peut donc étre utile pour déterminer
I’origine botanique et géographique de miel (Terrab et col., 2001 ; Szabo
,1988). Egalement le contenu pollinique de miel défére selon la richesse
botanique de la région, les conditions climatiques, la nourriture de I’abeille et

les méthodes d’extraction de miel. ( Louveaux ,1989 ;Serra et col., 1993).



V. Conclusion et per spectives

Ce travail de recherche réalise, nous a permis d’étudier certains
parameétres physico-chimiques et I’analyse pollinique de quelques variétés de
miel cultivées a I'Est Algérien du fait qu'aucun travail de recherche n'a ete
effectué dans ce sens. Cette analyse physico-chimique a apporté des résultats
tres intéressants et exploitables dans le domaine agro-alimentaire et la santé.
Ainsi, nos miels étudiés ont été comparés aux normes internationales et aux
miels importés. L'étude physico-chimique a montré que:

La détermination de la teneur en eau dans les variétés de miel étudiées est
importante pour la qualitt du miel. Elle nous a permis de connaitre les
conditions de stockage, la fermentation de miel le climat et les conditions
d’extraction et de stockage de miel. Les résultats obtenus montrent que toutes
les variétés de miel étudiées contiennent un taux d'humidité inférieur a 18%
comparativement a la variété de miel d’Espagne.

La determination de la conductivité électrique et le contenu des cendres
dans les variétés de miel nous a permis de connaitre I’origine de miel et le
contenu minerale de nectar .Les résultats des conductivités électriques et les
teneurs en cendres obtenus révélent que toutes les variétés de miel étudiées sont
des miels de nectar.

La mesure du pH et I’acidité pour toutes les variétés de miel étudiées sont
aussi importants pour connaitre le type de miel .Les résultats du pH révélent
que les deux variétés de Bougouss et de Bouteldja présentent un pH inférieur a
3.5 .Les valeurs de pH de miel different selon le type de nectar (par exemple le
miel de nectar de tréfle est plus acide que les autres miels.).

La détermination de la teneur en proline donne des informations sur la
maturité du miel et peut servir a détecter des falsifications On considére qu'un
miel est arrivé a maturité lorsque sa teneur en proline est supérieure a183 mg/kg.

Des valeurs plus basses indiquent un manque de maturité ou une falsification.
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Les résultats de teneur en proline obtenus montrent que la variété d’Espagne
présente un taux de proline faible par rapport a les autres variétés de miel.

Les critéres de qualité tels que 1“hydroxyméthylfurfural (HMF) et I’activité
de I‘amylase (diastase) sont utilisés pour apprécier les détériorations dues au
stockage et a la chaleur. Les résultats obtenus de ces deux paramétres montrent
gue nos miels locaux sont des miels frais. On enregistre aussi que les variétes
locales présentent des taux en HMF trés bas et des valeurs d’indice diastasique
trés élevées par rapport a les variétés importées.

Le spectre de sucres spécifiques nous a permis de connaitre I‘authenticité
du miel et la falsification des sucres. Cependant, les sucres spécifiques du miel
sont analysés pour obtenir des renseignements concernant différents aspects de
la qualité du miel. Ainsi, le rapport fructose/glucose et la concentration de
saccharose sont de bons critéres pour différencier les miels monofloraux.

L analyse pollinique qualitative et quantitative montre que les variétés de miel
locales sont plus riches en grains de pollens comparativement aux variétés
commerciales .En ce qui concerne I’analyse qualitative des pollens, les résultats
obtenus révélent que toutes les variétés étudiées sont d’origine miel de fleurs ce
qui concorde avec les résultats de I’étude physico-chimiques obtenus.

Les differents parametres étudiés montrent que les varietés locales sont de
bonnes qualités par rapport aux miels importés. Les deux variétes provenant de
Bougous wilaya EI Taref et celle de Soukahrass semblent de meilleures qualités
par rapport a toutes les variétés étudiées. Toutes fois la qualité du miel est
affectée par différents facteurs dont dépend la qualité :L'origine botanique et
géographique, les conditions climatiques de récolte,les conditions et les
méthodes d’extraction,les conditions de stockage et de transport,la nourriture de
I’abeille et la richesse botanique de la région.

Il convient de poursuivre ces recherches par la détermination de I’activité de
I’invertase de miel dans les conditions normales et avec un traitement thermique.

A cet effet, la détermination des contaminants de miel tel que les métaux lourds,

86



les antibiotiques et les pesticides une attention afin de mieux comprendre

I’influence de I’environnement sur la qualité de miel.
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Résume

Le miel est un produit largement connu et utilisé dans notre pays. Toutefois, en
Algérie le miel est consommé en grande quantité. Ce produit naturel n'est pas
soumis a un contrdle de qualité et le consommateur est exposé a des risques de
santé. A [I'échelle Européenne et Américaine il existe une commission
internationale de contrdle de qualité et qui définis les normes de qualité de miel.
Dans ce contexte nous nous sommes proposés d’analyser quelques variétés de
miels collectées a I'Est algérien ou I’apiculture occupe une place de choix dans
I’agriculture et deux variétés importées. Par ailleurs I’Algérie importe chaque

année des quantités considérables de miel.

Ce travail de recherche a permis donc d’étudier certaines propriétés physico-
chimiques et pollinique (pH, humidite, conductivité, cendres, HMF, protéines,
proline, indice diastasique, analyse quantitative et qualitative des sucres par
HPLC, analyse quantitative et qualitative des grains de pollens) de chaque
variéte collectee.

Ainsi, I’étude nous a renseigné sur les parametres suivants : 1’origine du miel,
I’activité butinage de I’abeille, la nourriture de I’abeille, la période et la
technique d’extraction du miel, la conservation, les conditions de stockage et en
fin la fraicheur du miel. La comparaison de ces différentes variétés par apport
aux normes internationales et par apport aux miels commerciaux a permis

d’avoir une idée sur la qualité de nos miels cultivés a I’Est algérien.

Mots clés: Miel, qualite du miel, apiculture, melissopalynology, produits

abeilles
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Summary

Honey is a product largely known and used in our country. However, in Algeria
honey is consumed in great quantity. This natural product is not sowing with a
quality control and the consumer is exposed at the risks of health. In the
Européenne and American scale there is an international commission of quality
control and which definite standards of quality of honey. In this context we
proposed to analyze some varieties of honey collected in the Algerian East in the
bee-keeping occupies a place of choice in agriculture and two imported
varieties. In addition Algeria imports each year of the considerable quantities of

honey.

This research task thus made it possible to study certain properties
physicochemical and pollinic (pH, moisture, conductivity, ashes, HMF, proteins,
proline, diastatic index, analyzes quantitative and qualitative sugars by HPLC,

analyze quantitative and qualitative grains of pollens) of each collected variety.

Thus, the study informed us about the following parameters: the origin of honey,
the butinage activity of the bee, the food of the bee, the period and technique of
extraction of honey, conservation, conditions of storage and in end the freshness
of honey. The comparison of these various varieties per contribution to the
international standards and contribution with commercial honeies allowed

having an idea on the quality of our honeies cultivated in the Algerian East.

Key words. Honey, quality of honey, bee-keeping, melissopalynology,

produced bees.
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Tableau XVI

ulG

32.8+1.2

28.1+2

32.3+2

37.8+1.2

35+0.5

urfF

36.9+0.1

41.2+0.8

41.5+0.5

37.3+0.7

40.4+0.6

. Analyse quantitative et qualitative des sucres par HPLC de chaque variété de miel

aT

ND

ND

ND

ND

ND

mosl

0.8+0.2

1.4+0.6

1.8+0.1

0.9+0.1

1+0.3

biléM

ND

ND

ND

ND

ND

ccaS

5.5+0.5

2.8+0.2

1.9+0.1

1.9+0.2

2+0.5

aruT ffaR

1.5+0.3 ND

3.4+0.4 | 0.2+0.02

2.5+0.5 | 0.4+0.1

2.9+0.1 | 0.1+0.01

1.3+0.3 | Traces

z& éeM

ND

ND

ND

ND

ND

tlaM olrE
2.2+0.2 1+0.2
3.3+0.2 1+0.3

FIG

1.13+0.03

1.47+0.028

1.5+0.5 | 0.1+0.01 | 1.28+0.095

2.5+0.3 | 0.5+0.3

24+04 | 0.3+0.1

0.99+0.01

1.15+0.03

F+G
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69.3+2.8
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75.1+1.9

75.4+0.1
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Tableau XVI1: Tableau des standards pour la
détermination de teneur en humidité

Water Refractive | Water Refractive
Content, | Index Content Index
gi100g |20°C g/100 g | 20°C
13.0 1.5044 19.0 1.4890
13.2 1.5038 19.2 1.4885
13.4 1.5033 19.4 1.4880
13.6 1.5026 19.6 1.4875
13.8 1.5023 19.8 1.4870
14.0 1.5018 20.0 1.4865
14.2 1.5012 20.2 1.4860
14.4 1.5007 20.4 1.4855
14.6 1.5002 20.6 1.4850
14.8 1.4997 20.8 1.4845
15.0 1.4992 21.0 1.4840
15.2 1.4987 21.2 1.4835
15.4 1.4982 21.4 1.4830
15.6 1.4976 21.6 1.4825
15.8 1.4971 218 1.4820
16.0 1.4966 22.0 1.4815
16.2 1.4961 222 1.4810
16.4 1.4956 22 4 1.4805
16.6 1.4951 22 6 1.4800
16.8 1.4946 228 1.4795
17.0 1.4940 23.0 1.4790
17.2 1.4935 23.2 1.4785
17.4 1.4930 23.4 1.4780
176 1.4925 236 1.4775
17.8 1.4920 23.8 1.4770
16.0 1.4915 24.0 1.4765
18.2 1.4910 242 1.4760
16.4 1.4905 24 .4 1.4755
18.6 1.4900 24.6 1.4750
18.8 1.4895 248 1.4745
25.0 1.4740




Mesure delateneur en HMF (Hydroxyméthylfurfural)

Solution de paratoluidine

Dissoudre 10.0 g de p-toluidine dans 50 ml de 2-propanol en chauffant doucement sur
un bain d'eau. La solution est transférée avec quelques ml de 2-propanol dans une
fiole de 100 ml et on ajoute 10 ml de I'acide acetique glace. Apres refroidissement a la
température ambiante, on compléte au volume par le 2-propanol. La solution est
conservée dans l'obscurité pendant au moins 24 heures avant l'utilisation.

Solution acide barbiturique

Dans une fiole de 100 ml on pése 500 mg de l'acide barbiturique puis 70 ml d'eau
distillée sont ajoutés. Le flacon est fermé bien et le chauffé doucement sur un bain
Marie. Refroidir a la température ambiante et on compléte au volume avec de I'eau.
Solution 1 : on ajoutel5 g de hexacyanoferrate (I1) de potassium (K4Fe (CN) 6
3H20) dans I'eau et faites jusqu'a 100 ml

Solution 2: on ajoute 30 g d'acétate de zinc (Zn (CH3.COOQO) 2.2H20) dans l'eau et
I’ensemble est dilué & 100 ml avec de I'eau.

L a préparation dela solution d’ essai

10g de miel dissoudre en environ 20 ml d'eau et quantitativement le mélange est
transféré dans une fiole jaugée de 50 ml. On ajoute 1 ml de la solution 1, apres
I'agitation 1 ml de la solution 2 est ajoutée.La solution est mélangée une fois de plus
et la diluée au volume avec de I’eau. La solution est filtrée a I'aide du papier filtre. On
Jette les 10 premiers ml du filtrat.

Détermination

A I’aide d’une pipette 2.0 ml de la solution témoin sont ajoutés a chacun de deux
tubes et 5.0ml de la solution de p-toluidine sont additionnés a tous les deux. Plus 1.0
ml de I'eau a un tube (valeur blanche) et 1.0 ml de solution acide barbiturique a l'autre
avec agitation douce. L’ absorbance de I'échantillon est mesurée par rapport au blanc,
en utilisant des cuves de 1cm a longueur d’onde de 550nm.

Mesuredelateneur en proline

Préparation de la solution référence de proline

On prépare une solution de proline contenant 40mg/50ml. 1ml de la solution mere

est dilué & 25ml avec de I'eau pour donner une solution contenant 0.8mg/25ml.



Préparation dela solution d’ essai

On pése 5g de miel dans un bécher et les dissoudre en 50 ml d'eau, la solution est
transférée quantitativement dans une fiole jaugée de 100 ml. Le mélange est Dilué au
volume avec de I'eau et la solution est homogénéisée bien.

Détermination

A I’aide d’une micropipette 0.5 ml de la solution d’échantillon sont ajoutés dans un
tube et 0.5 ml de l'eau (essai blanc) dans un deuxiéme tube et 0.5 ml de solution de
référence de proline dans un troisiéme tubes. 1ml d'acide formique et 1ml de solution
de ninhydrine a chaque tube sont ajoutés. Les tubes sont bien fermés et on agite
pendant 15 minutes. Les tubes sont placés sur un bain d'eau bouillant pendant 15
minutes. Les Transfere a un bain d'eau a 70 C pendant 10 minutes. 5ml de 2-propanol
sont ajoutés a chaque tube et on ferme les tubes immédiatement. Refroidir les tubes

sous I’eau courante et I'absorbance est déterminé aprés 45 minutes a 510 nm.

Mesure de I'indice diastasique (I’activitéade —amylase) Préparation de la
solution de chlorure de sodium

Dans une fiole jugée de 100 ml dissoudre 2.9 g du chlorure de sodium dans I'eau et les
dilués a 100 ml.

Prépar ation de la solution tampon d'acétate

Dissoudre 43.5g d’acétate de sodium (CH3. COONa. 3 H20) dans l'eau, le pH de la
solution a été ajusté sur 5.3 avec environ de 5 ml d'acide acétique glacé et I’ensemble
est dilué a 250 ml avec de I'eau.

Prépar ation de solution d'amidon

Pese dans une fiole de 100 ml la quantité d'amidon qui est équivalente a 2.000 g
d'amidon anhydre. 90 ml de I'eau sont ajoutés et on mélange bien la solution. La
suspension est apportée rapidement a I'ébullition, et la bouillir doucement pendant 3
minutes. Refroidir rapidement a la température ambiante dans I'eau courante, faites
jusgu'au volume avec de I’eau. La solution est mélangeée bien.

NB : La solution doit étre faite le jour de l'utilisation.



Préparation de solution d'iode
Dissoudre 11.0 g d'iode et 22.0 g d'iodure de potassium en 30 a 40 ml de l'eau et le
mélange est dilue a 500 ml. La solution peut étre gardée pendant une année dans une

bouteille fermée et foncée.

Préparation de solution d'iode diluée

Dissoudre 20.0 g d'iodure de potassium dans I'eau, 2 ml de solution d'iode sont
ajoutés et I’ensemble est dilué a 500 ml. Cette solution diluée d'iode doit étre faite le
jour de l'utilisation et devrait étre protégée contre I’air.

Préparation d'échantillon d'essai

On pése 10.0 g de miel dans un bécher et dissoudre le miel complétement en 15 ml de
I'eau et 5 ml de solution tampon d'acétate sont ajoutés sans échauffement. La solution
est transférée quantitativement dans une fiole jaugée de 50 ml contenant 3 ml de la
solution de chlorure de sodium et le volume est ajusté au trais de juge avec de I'eau.

L e calibrage de la solution d'amidon

Ce procedé est effectué pour déterminer la quantité de I'eau qui doit étre ajoutée au
mélange de la réaction de sorte que la gamme d'absorbance de la solution d'amidon
d'iode soit de 0.745 a 0.770.

On pipette dans 6 tubes a essai appropriés 20, 21, 22, 23, 24 et 25 ml de I'eau et 5 ml
de solution diluée d'iode.

On commence par le premier tube a essai, 0.5 ml d'un mélange contenant 10 ml de
I'eau et 5 ml de solution d'amidon est additionné, I'ensemble est mélangé bien par
I'agitateur et immédiatement I'absorbance a 660 nm est lue contre un blanc de I'eau.
On procede de la méme maniere aux autres tubes a essai, jusqu'a I'obtention d'une
absorbance dans la gamme 0.770 a 0.745 .La quantité de I'eau determinée de cette
facon est la dilution standard pour chaque determination effectuée avec la solution
d'amidon.

Déter mination

On ajoute 10 ml de solution de miel dans une fiole de 50 ml et la fiole est placée dans
un bain d'eau 40°C avec un deuxiéme flacon contenant environ 10 ml de solution
d'amidon. Aprés 15 minutes, on ajoute 5 ml de la solution d'amidon dans la solution de

miel, la solution est bien mélangeé et apres 5 minutes, on enléve une parties aliquotes



de 0.5 ml et on ajoute rapidement a 5 ml de solution diluée d'iode la quantité de l'eau,
(comme determiné dans le calibrage de la solution d'amidon)est additionnée et
immédiatement I'absorbance est lu chaque 5 min pendant 15 min de chaque solution

séparée a 660 nm contre un blanc de I'eau .

Analyse qualitative et quantitative des sucres Par HPLC

Préparation d'éuant solution B

On ajoute dans une fiole jaugée de 1L contienne 1/2 L d'eau ultra-pure 16 ml de la
solution d'hydroxyde de sodium par pipette graduee, apres refroidissement on
complete au trait de jauge avec l'eau ultra-pure; et la solution est bien mélangée.
Prépar ation des solutions standard

On pese exactement la masse correspondante du premier sucre (voir le tableau5 ci-
dessous) et on ajoute la quantité dans un bécher de 25 ml avec quelques millilitres
d'eau ultra- pure. On transfere quantitativement dans une fiole de 100 ml. On répéte
I'opération avec les autres sucres, on complete au trait de jauge avec I’eau ultra-pure,
les solutions standard sont devisées dans des tubes de 5 ml et les tubes sont placés
dans congélateur.

Tableau XIX : La composition des solutions standard

SUCRES Lamasse SUCRES Lamasse

(mg) (mg)

Tréhalose 13,0 Turanose 21,2
Glucose 34,5 Mélézitose 13,9
Fructose 41,3 Raffinose 14,4

| somaltose 13,2 M altose 11,2
Saccharose 23,8 Erlose 8,4

Calibrage
On pipete 1 ml de la solution étalon avec une seringue. Le filtre de 0.02p est inséré et

puis I'injection de la solution dans la boucle du chromatographe.



Composition de gradient d'éution

-Solution A: (L'eau ultra-pure) 45%

-Solution B:55%

Ecoulement : 0.5 ml/min pendant 16 minutes, puis écoulement de gradient a +0.1

ml/min pendant 5 minutes, puis 1 ml/min pour 16 min.

L es conditions de détecteur

Tableau XX : les conditions de détecteur

Potentiel E1=+0.18V t1 =300 ms

d'oxydation

Potentiel de E2=+1.00V t2 =240 ms
nettoyage

Potentiel de E3=-095V t3=300 ms
réduction

(désorption des
produits oxydes)

Préparation et analyse des échantillons

On pese exactement 200mg de miel, on ajoute la quantité dans un bécher de 25 mi
avec quelques millilitres d'eau ultra- pure .On transfére le mélange quantitativement
dans une fiole de 100 ml,le compléte au trait de jauge avec I’eau ultra-pure, puis la
solution est bien mélangée .On Pipete 1 ml de solution avec la seringue. Le filtre de
0.02ul est inséré et puis l'injection de la solution dans la boucle du chromatographe

aux mémes conditions que les solutions standard.
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