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Introduction

Le gaspillage alimentaire se produit entre la production et la distribution, principalement
au niveau du consommateur final, ainsi que dans les secteurs de la vente au détail et de la
restauration. Une solution pour diminuer le gaspillage alimentaire consiste a établir avec
précision la durée de conservation des aliments emballés, c'est-a-dire, la capacité du produit a
etre conserver un niveau de qualité satisfaisante pour le consommateur, qui dépend de la nature
méme du produit emballé (Falguera et al., 2011).

Bien que les technologies d'emballage traditionnelles puissent préserver les aliments, elles
ne peuvent pas éviter efficacement leur détérioration, laquelle est due a divers processus, y
compris l'oxydation causée principalement par l'oxygene de l'air, notamment lorsqu'il interagit
avec certaines vitamines sensibles a 1’oxydation, telles que les A, C et E. Ces réactions peuvent
altérer les propriétés organoleptiques, favoriser la multiplication des micro-organismes
responsables de la détérioration sanitaire, et provoquer des réactions enzymatiques susceptibles
d'influencer la couleur et la valeur nutritive (Falguera et al., 2011).

Une solution consiste a utiliser un emballage fabriqué a partir de matériaux bioactifs
contenant des agents antioxydants et antimicrobiens naturels. Ce type d'emballage représente
donc une méthode alternative pour freiner la détérioration des denrées alimentaires. Ces
solutions ont suscité un grand intérét dans l'industrie de I'emballage en raison de leurs effets
bénéfiques sur la qualité et la sécurité des aliments, ainsi que leur capacité a prolonger la durée
de conservation des aliments emballés (Shahidi et Zhong, 2010).

Les systémes d'emballage actif renferment des composants actifs dotés de propriétés
antioxydantes et antimicrobiennes pour éviter l'oxydation des aliments et la prolifération
microbienne. De maniére courante, des substances bioactives sont intégrées dans une matrice
polymére afin de créer des films d'emballage a propriétés antioxydantes et antimicrobiennes.
L'intégration de composés bioactifs dans les films biodégradables est essentielle dans la
technologie d'emballage actif, proposant des solutions novatrices pour conserver la qualité et le
gott des aliments (Dobrucka et al., 2025 ).

A Theure actuelle, les matériaux d'emballage comestibles intégrent trois biopolyméres
naturels : des polysaccharides, des protéines et des lipides, parmi lesquels on retrouve les
polysaccharides. On obtient généralement les huiles essentielles a partir de maticres végétales
en utilisant la distillation par eau et/ou par vapeur. La production moyenne d'huile essentielle
provenant de plantes aromatiques distillées est moins de 5% (p/p), ce qui entraine une grande
quantité de résidus, a la fois liquides et solides, lors du processus industriel (Sanchez-Vioque et

al., 2013).
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Ces déchets peuvent poser des problémes environnementaux s'ils ne sont pas bien gérés,
mais ils représentent aussi un apport majeur de composés bioactifs notamment des
antioxydants, polyphénols et flavonoides . L'Algérie figure parmi les pays dotés d'une grande
diversité de plantes médicinales qui pourraient étre exploitées a diverses fins (Samira et Lilia,
2025). Bunium incrassatum (Boiss) communément nommé 'Talghouda', est une espece
endémique d'une partie du nord de 1'Algérie qui fait partie de la famille des Apiaceae (Sanchez-
Vioque et al., 2013; Toul et al., 2022).

C'est dans cette optique ce travail vise a explorer le potentiel des résidus issus de
I’hydrodistillation des graines de Bunium incrassatum pour la fabrication de biofilms
comestibles riches en polysaccharides, et d’évaluer leur efficacité en tant qu’agents de
conservation naturels, notamment par leur application sur les fruits, grace a leurs propriétés
antioxydantes et antimicrobiennes.

Le travail est structuré en deux parties principales :

1. Une partie bibliographique couvrant les biofilms comestibles et leurs enjeux,
Le potentiel biopolymere et bioactif de Bunium incrassatum et la valorisation des déchets
d’hydrodistillation des graines.

2. Partie expérimentale : Cette partie décrit les matériaux et méthodes utilisés et les

résultats obtenus.



Premiére partie

Syntheése bibliographique
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Chapitre | Les biofilms comestibles et leurs enjeux

I.1. Définition et principes de base

Les films comestibles sont des substances fines, adaptables et écologiques, créées a partir
de biopolymeéres naturels comme les polysaccharides, les protéines et les lipides. Que ce soit
en étant directement appliqués sur les produits alimentaires ou en servant d'emballages
indépendants, ils constituent une barriere semi-permeéable qui favorise un échange maitrisé des
gaz tels que l'oxygene, tout en jouant le role de protection sélective contre I'humidité, l'oxygene,

les parfums et la lumiére (Guilbert et al., 1996).

Leur épaisseur est généralement une épaisseur de moins de 0,3 mm, ce qui leur donne une
excellente transparence et facilite I'examen visuel des produits. Ils ne se contentent pas de
protéger : ils participent aussi a la solidité du produit, a garder son aspect intact et a prolonger

sa durée de vie (Matloob et al., 2023 ; Sachdeva, et al., 2021 ; Tharanathan, 2003).

Le concept fondamental est basé sur le pouvoir des biopolymeres a créer une matrice
structurée, stable et uniforme, qui peut envelopper la surface de 1'aliment de fagon sécuritaire,
comestible et fonctionnelle, tout en préservant les caractéristiques sensorielles du produit

(Krochta et De Mulder-Johnston, 1997).
I.2. Avantages et limites des films comestibles

Tous les films et revétements comestibles favorisent la conservation de la composition des
produits alimentaires ce qui est essentiel pour les producteurs, les commercants et les

consommateurs (Liyanapathiranage et al., 2023 ; Suput et al., 2015).

Les films et pellicules comestibles offrent plusieurs bénéfices qui les positionnent comme
une option d'avenir face aux emballages plastiques traditionnels. Leurs caractéristiques
majeures incluent la biodégradabilité, la possibilité de les consommer et leur capacité a faire
office de barriére sélective contre 'humidité, l'oxygene, les ardmes et la lumiére. Cela contribue
a prolonger la conservation des aliments (Diaz-Montes et Castro-Muiioz, 2021 ; Rossi-Mdarquez

etal., 2023).

Ils peuvent aussi étre enrichis de composés bioactifs (antimicrobiens, antioxydants,
nutraceutiques), offrant une valeur fonctionnelle additionnelle (4bugoch et al., 2022). De plus,
il est possible que certains films contribuent a rehausser les qualités sensorielles des produits
emballés, en préservant leur texture ferme, leur parfum et leur aspect visuel (Shukla et al.,

2019).
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Ces systémes ont quelques contraintes techniques. Leur performance peut étre restreinte
dans les milieux humides, notamment pour les films composés de polysaccharides ou de
protéines, du fait de leur sensibilité a 'humidité. Par ailleurs, la stabilité thermique et la solidité
mécanique de certains films pourraient étre moindres comparées aux emballages synthétiques
(Suput et al., 2015). La fabrication en masse de ces matériaux reste parfois onéreuse et requiert
I'amélioration des formulations afin de rivaliser avec la performance des emballages plastiques

classiques (Raghav et al., 2016).
1.3. Classification selon la nature des polyméres
1.3.1 Films polysaccharidiques

Films polysaccharidiques contenant de 1'amidon, de l'alginate, des éthers de cellulose, du
chitosane, de la carraghénane ou de la pectine sont appelés et présentent diverses
caractéristiques telles que l'adhérence, la dureté, le croustillant, la compacité et la capacité
d'épaississement. Ces films, grace a la composition de leurs chaines polymeres, possédent une

perméabilité exceptionnelle aux gaz qui génere les atmosphéeres modifiées désirées.
1.3.2 Films de protéines

Ces films peuvent étre produits a partir de matiéres premicres d'origine animale ou
végétale. Compte tenu de leur valeur biologique, de leur biodégradabilité et de leur
exceptionnelle capacité a former une pellicule, les biopolymeres sont l'option privilégiée pour
les films et les formulations de revétement. La formation, la capacité¢ de déformation et la
stabilité thermique des protéines jouent un role crucial dans I'élaboration de films. Les films et
revétements comestibles contenant des protéines ont des désavantages significatifs, en

particulier 1'absence d'éléments empéchant la vapeur d'eau (Matloob et al., 2023).

On distingue plusieurs catégories de protéines, notamment les protéines végétales issues
du mais, du blé et du soja, entre autres, ainsi que les protéines animales comme le collagene, la

kératine, la caséine et la gélatine (Mihalca et al., 2021).
1.3.3 Films lipidiques

Les lipides hydrophobes sont des molécules biologiques de petite taille, qui ne se
dissolvent pas dans l'eau. Du fait de leur caractére hydrophobe, les films et revétements
comestibles lipidiques présentent une grande fragilité et une densité supérieure. Ils offrent une
protection remarquable contre le passage de Il'humidité. Les cires, la paraffine et

l'acétoglycéride sont parmi les matériaux employés dans la production de films et de
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revétements. Le principal défaut des films de revétements comestibles lipidiques réside dans

les contraintes concernant l'aspect et la perception du produit final (Matloob et al., 2023).
1.4. Applications dans ’agroalimentaire et la conservation des aliments

Un ¢élément bioactif est une substance présente en quantités minimes dans un aliment et qui
peut avoir un impact sur la santé suite a son ingestion. Différentes molécules bioactives, comme
les flavonoides et les phytoestrogenes, ont ¢été examinées dans le cadre d'études
épidémiologiques. Ces substances sont connues pour leurs propriétés antioxydantes,
antimutagenes, anti-inflammatoires, anticancéreuses, apoptotiques et anticholestérolémiques.
Par conséquent, plusieurs études se sont particulierement focalisées sur l'incorporation d'un
large éventail de ces composés bioactifs dans des films alimentaires (Sanchez-Vioque et al.,

2013; Chen et al., 2022).

La maturité des fruits et légumes ainsi que la croissance des moisissures et des microbes
peuvent étre retardées, préservant ainsi des propriétés spécifiques telles que la texture, la
fraicheur, la teneur en vitamine C et la qualité nutritionnelle, tout en conférant de nouvelles
activités biologiques en fonction des types de solutés bioactifs incorporés dans les films et les

enrobages comestibles (Sdnchez-Vioque et al., 2013; Abdollahzadeh et al., 2021).
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Chapitre 11 Bunium incrassatum : potentiel biopolymeére et bioactif

IL.1. Présentation botanique et intérét ethnobotanique

Bunium incrassatum, également connu sous le nom de glande ou noix de terre (7alghouda
en arabe), est une plante que I'on retrouve dans le tell de 1'Algérie et du Maroc (Adoui et al.,

2022).

La plante Bunium incrassatum appartient a la famille des Apiacées. C’est une plante vivace
herbacée annuelle, atteignant 40 a 60 cm de hauteur, sans poils, dotée d'une racine volumineuse,
globuleuse et de forme irrégulicre. La tige est droite, rayée et anguleuse a son sommet. Les
feuilles se présentent sous forme de laniéres et sont bitripennatiséquées. Les fleurs en Ombelles
possédent entre 7 et 14 rayons de couleur blanche inégale et des racines tubéreuses (Bousetla

etal., 2015 ; Toul et al., 2022).

Figure 1. Fleurs et tubercules de Bunium incrassatum « Talghouda » (Chentouh et al., 2018).

Les communautés locales ont I'habitude d'utiliser Bunium incrassatum pour ses propriétés
médicinales et nutritives. Durant les périodes de pénurie, en particulier pendant la guerre
d'indépendance Algérienne, ses racines tubéreuses étaient consommeées. Elles étaient séchées,
réduites en poudre et combinées a de la farine pour faire du pain, servant ainsi de nourriture de
survie (Toul et al., 2022). Sur le plan thérapeutique, les racines sont utilisées en médecine
populaire pour soigner différentes maladies comme les problémes de thyroide, les douleurs
inflammatoires, les troubles digestifs et les problemes respiratoires (7oul et al., 2022; Amraoui

et al., 2024).
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I1.2. Composition chimique des tubercules et des graines

Les tubercules renferment des composés ayant une activité biologique, tels que les
coumarines qui possédent des propriétés antioxydantes et antimicrobiennes, ainsi que du -
sitostérol, reconnu pour sa capacité a diminuer le taux de cholestérol. Ils renferment aussi du
saccharose comme source d'énergie et de 'acide oléique, un acide gras mono-insaturé favorable

a la santé des vaisseaux sanguins (Bousetla et al., 2015).

Concernant les graines, elles renferment un taux considérable de composés phénoliques,
dont des flavonoides tels que la catéchine, le kaempférol, la quercétine, I'hespérétine et la
naringénine. Elles contiennent également un ensemble d'acides phénoliques comme les acides
caféique, chlorogénique, férulique, gallique, ellagique et sinapique. On attribue a ces compose€s

de fortes propriétés antioxydantes (7Toul et al., 2022).
I1.3. Caractéristiques des polysaccharides

Pour I'élaboration de films alimentaires, les polysaccharides sont au cceur du processus en
tant que polymeres structuraux naturels facilement accessibles, biodégradables et sans danger.
Grace a leur structure moléculaire composée de longues chaines de monosaccharides
connectées par des liaisons glycosidiques, ils possedent une capacité notable a produire des

films transparents, uniformes et plutot flexibles (Falguera et al., 2011).

Un des critéres recherchés est leur hydrophilie qui favorise une interaction efficace avec
les molécules d'eau, aidant ainsi a la création de matrices continues. Cependant, cette
caractéristique restreint leur efficacité en tant que barriere contre I'humidité, ce qui exige
généralement l'intégration de plastifiants ou d'autres ¢léments hydrophobes pour optimiser leur
rendement (Tharanathan, 2003). Dans ce contexte, les polysaccharides fréquemment employés
comprennent l'amidon, la cellulose et ses dérivés (méthylcellulose,
hydroxypropylméthylcellulose), les pectines, la gomme arabique ainsi que les polysaccharides
marins tels que l'alginate et les carraghénanes (Vargas et al., 2008). Ces biopolymeéres sont
appréciés non seulement pour leurs propriétés mécaniques, mais aussi pour leur compatibilité
avec des additifs bioactifs, ce qui permet la conception de films a fonction antimicrobienne ou

antioxydante, adaptés a la conservation des denrées alimentaires périssables.
I1.4. Potentiel filmogene des polysaccharides

Les polysaccharides ont un fort potentiel a former des films, ce qui les rend
particulierement appropriés pour la préparation de films et revétements comestibles utilisés

dans le secteur de l'agroalimentaire. La présence de groupements hydroxyles (-OH) qui

6
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favorisent les liaisons hydrogene entre les chaines polymériques explique leur capacité a former
des matrices continues et cohérentes, permettant ainsi la production de films homogenes,

transparents et souples (Tharanathan, 2003).

Avec des propriétés de formation de film variées. Par exemple, I'amidon est appréci¢ pour
sa disponibilité, son faible niveau de toxicité et sa faculté a produire des films souples, bien
qu'ils soient sensibles a I'humidité. Les dérivés de la cellulose, comme la méthylcellulose ou
I'hydroxypropyl méthylcellulose, présentent une résistance thermique supérieure et des
caractéristiques mécaniques améliorées. On utilise des gommes d'origine végétale, telles que la
gomme arabique et la gomme de guar, ainsi que des pectines pour fabriquer des films ayant une
faible permeéabilité aux gaz, qui sont approprié€s pour la conservation de produits frais. Pour
finir, les polysaccharides marins comme l'alginate et les carraghénanes favorisent la création de
films ou de gels sous l'action d'ions spécifiques, en particulier des cations divalents (Vargas et

al., 2008).

Toutefois, en dépit de leurs atouts, les films a base de polysaccharides ont souvent une
perméabilité élevée a la vapeur d'eau, ce qui réduit leur performance en tant que barrieres
hydriques. Toutefois, il est possible de contourner cette restriction en intégrant des plastifiants
ou des composés hydrophobes. De plus, leur aptitude a intégrer des agents actifs tels que les
antimicrobiens, les antioxydants et les huiles essentielles représente un avantage essentiel pour
I'¢laboration de films fonctionnels ayant pour objectif d'étendre la conservation des produits

alimentaires périssables (Falguera et al., 2011).
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Chapitre I11 Valorisation des déchets d’hydrodistillation des graines

I11.1. Déchets générés aprés hydrodistillation : nature et quantité

L’hydrodistillation est un procédé couramment utilisé pour I’extraction des huiles essentielles
a partir de plantes aromatiques et médicinales, notamment les graines. Si elle permet de
récupérer les composés volatils d’intérét, cette technique génére également d’importantes
quantités de résidus solides et liquides. Ces sous-produits, souvent négligés, présentent pourtant

un potentiel notable en raison de leur richesse en composés bioactifs (Napoli et al., 2022).

Dans le cas de Juniperus phoenicea, I’analyse des résidus issus d’hydrodistillation des
feuilles et des baies a révélé la présence substantielle de cyclitols, notamment le D-pinitol,ainsi
que autres composés tels que les catéchines,acide quinique, acide D-malic et;acide communic.
Ces composés ont été identifiés a la fois dans les eaux usées et les résidus solides, soulignant le

potentiel de valorisation de ces déchets. (Menaceur et al., 2013).

De méme, les résidus solides de Rosa canina, résultant d’hydrodistillation, sont riches en
cellulose (80,42 £+ 1,17 %), avec des teneurs notables en hémicelluloses (5,70 = 0,35 %) et en
lignine (14,70 + 0,82 %). Ces caractéristiques en font une source prometteuse pour extraction
de microfibres cellulosiques, pouvant étre utilisées dans divers domaines industriels (Bhiri et

al., 2024).

Ces exemples illustrent que les déchets générés apres hydrodistillation, loin étre de simple
sous-produits, constituent des matrices riches en composés intérét. Leur valorisation pourrait
contribuer a une approche plus durable et économique dans exploitation des ressources

végétales.
I11.2. Profil des polyphénols résiduels

Les polyphénols sont des composés naturels largement reconnus pour leurs propriétés
antioxydantes, anti-inflammatoires et antimicrobiennes. Les résidus solides et les eaux usées
provenant de I’hydrodistillation contiennent une variété de composés phénoliques. Par
exemple, une étude a identifié 37 composés phénoliques dans les eaux usées issues de
I’hydrodistillation de cinq plantes aromatiques de la famille des Lamiacées, incluant des acides
phénoliques et des flavonoides (Napoli et al., 2022). Une autre recherche a mis en évidence que
les résidus solides de Rosmarinus tournefortii contiennent des composés phénoliques tels que

I’acide rosmarinique et la lutéoline (Ziani et al., 2023).

Un autre exemple est, une étude sur les résidus de Rosmarinus officinalis a identifié¢ une

teneur maximale en polyphénols de 24,14 équivalents acide gallique par gramme de maticre
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séche, obtenue avec une solution éthanolique a 80 % a 70 °C pendant 60 minutes (Vella et

Laratta, 2023).
I11.3. Intérét des extraits pour leurs propriétés antioxydantes et antimicrobiennes

Aujourd'hui, nous nous intéressons de plus en plus par les extraits issus des déchets
d'hydrodistillation, non plus simplement comme résidus, mais comme véritables sources de
composés fonctionnels. 11 s'agit souvent de trés riches résidus en polyphénols ; des molécules
naturelles que 1'on sait depuis longtemps par leur effet bienfaiteur, qui combat les radicaux libres
a l'origine du stress oxydatif. Par exemple, dans l'espece Lepidium sativum, montré une activité
antioxydante ¢levée, mesurée par les tests DPPH et le pouvoir réducteur du fer (Medini et al.,
2018). Mais ce n'est pas tout : ces extraits ont €également démontré une véritable efficacité contre
plusieurs microbes pathogenes, ce qui les rend prometteurs pour €laborer des alternatives
naturelles aux conservateurs ou méme a certains traitements antimicrobiens. Les polyphénols
isolés a partir de déchets végétaux peuvent inhiber la croissance de bactéries comme E.coli ou
Staphylococcus aureus, tout en protégeant les cellules humaines de l'oxydation (4lmeida et al.,

2024).
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IV.1. Matériel
IV.1.1. Matériel végétal

Le matériel végétal utilisé dans cette étude est constitué de graines et de racines de Bunium
incrassatum, récoltées au mois de juin 2020 dans la Wilaya de Bordj Bou Arreridj, Daira de
Bordj Ghedir. Apres la récolte, les échantillons ont été séchés a 1’ombre, a température
ambiante, pendant plusieurs jours. Un tri minutieux a ensuite été effectu¢ afin d’éliminer les
impuretés et ne conserver que les parties saines et exploitables. Les graines et les racines ont
ensuite été broyées séparément a I’aide d’un moulin a café propre, jusqu’a obtention de poudres

fines, utilisées lors des différentes étapes d’extraction.

Des bananes et des tomates fraiches, au stade de maturité physiologique, présentant
globalement la méme couleur et le méme aspect, sans dommages mécaniques externes,

completes et non infectées, ont été achetées sur le marché local pour cette étude.
IV.1.2. Matériel chimique

Ethanol, méthanol, hexane, NaOH, HCI, Folin-Ciocalteu 10%, sodium carbonate 7.5%,
acide gallique, aluminum trichloride 2%, quercitine, DPPH 4%, hexacyanoferrate de potassium
1%, KH2PO4, Ko:HPO4, TCA (10%), FeCls (0,1 %), acide sulfurique, phosphate de sodium,

molybdate d’ammonium, acide ascorbique, glycérol, tween 20, acide acétique.
IV.2. Méthodes

IV.2.1. Préparations des extraits

IV.2.1.1. Résidus solides d'hydrodistillation

Apres I’hydro-distillation de 100 g de poudre de graines dans un ballon en verre contenant
1000 ml d’eau distillée, réalisée pendant 3 heures a I’aide d’un dispositif d’extraction de type
clevenger, les résidus solides obtenus ont été filtrés puis séchés a 1’étuve a 40 °C. Ils ont ensuite

¢été conservés a température ambiante jusqu’a leur utilisation.
IV.2.1.2. Résidu Liquide

La solution résiduelle obtenue apres 1’hydrodistillation, au lieu d’étre éliminée, a été récupérée.
Cette solution a été filtrée, puis le filtrat a été réparti dans des boites pétries et séché a I’étuve a
40 °C. L’extrait brut obtenu a ensuite été conservé dans des flacons sombres a 4 °C, a I’abri de

la lumiére, jusqu’a son utilisation.
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IV.2.2. Extraction par macération

Pour réaliser cette l'extraction nous avons suivi la méthode décrite par Deghima et al.
(2022). 5g de résidus solides sont macérés pendant 24h dans 100 ml de mélange éthanol-eau
distillé (50:50 V/V) sous agitation constante, a température ambiante et a l'obscurité. Apres
filtration, le filtrat a été séché a 40°C, ensuite conservés dans des flacons. On utiliser ce type

d’extraction pour extraire le maximum de composés bioactifs.
IV.2.3. Extraction des polysaccharides

40 g de poudre de racines de Bunium incrassatum ont été dégraissés par macération dans
400 mL d’¢éthanol a 80 %, sous agitation constante pendant 1 heure, afin d’éliminer les
composés phénoliques, les sucres libres et autres impuretés. Apres filtration, le matériel végétal
résiduel a été récupéré et séché a I’étuve a 40 °C. Cette méthode est inspirée de celle utilisée
par Dong et al. (2020).

La poudre seche ainsi obtenue a ensuite été suspendue dans 1600 mL d’eau distillée et
portée a 100 °C sous agitation constante. L’extrait aqueux obtenu a été filtré, puis le filtrat a été
placé dans des boites de Pétri et séché a 1’étuve a 40 °C. Le polysaccharide sec obtenu a été

conservé dans une boite hermétique, a température ambiante, jusqu’a son utilisation.

Figure 2. Matériel végétal constitué des racines de Bunuim incrassatum utilis¢ dans

I’extraction des polysaccharides.
IV.2.4. Extraction des protéines

13 g de poudre de graines de Bunium incrassatum ont été dégraissés par macération dans
130 mL d’hexane, sous agitation constante pendant 2 heures. Cette opération a été répétée trois

fois. Apres filtration, le matériel végétal résiduel a été récupére, puis séché a I’étuve a 40 °C.

12



Chapitre 1V Matériel et méthodes

La poudre séche ainsi obtenue a été suspendue dans 500 mL d’une solution tamponnée a
pH 10, sous agitation constante pendant 1 heure. Le mélange a ensuite été centrifugé a 1000 g

pendant 15 minutes. Le surnageant obtenu a été placé dans des boites de Pétri, puis séché a

I’étuve a 40 °C. La protéine séche ainsi obtenue a été conservée dans une boite hermétique, a

température ambiante, jusqu’a son utilisation (7rigui et al., 2021).

Figure 3. Matériel végétal constitué des graines de Bunuim incrassatum utilisé dans
I’extraction des protéines.

Les rendements sont calculés selon la formule suivante :
R (%)=M2-M1)/MO0O x 100 Ou :

R (%) : Rendement d'extraction exprimé en pourcentage.
MO : Masse initiale de la matiere végétale (en gramme).

M1 : Masse de la boite vide (en gramme).

M2 : Masse de la boite contenant I'extrait (en gramme).

IV.2.5. Dosage des polyphénols totaux

La teneur en polyphénols totaux a été déterminée selon la méthode de Folin-Ciocalteu
(Singleton et Rossi, 1965), avec quelques modifications. Trois concentrations différentes de
I’extrait (2, 1 et 0,5 mg/ml) ont été préparées. Un volume de 200 pul de chaque solution a été
mélangé a 0,5 ml de réactif de Folin-Ciocalteu a 10 %. Apres agitation vigoureuse et un repos
de 3 minutes, 400 ul d’une solution de carbonate de sodium ont été ajoutés. Le mélange a
ensuite été incubé pendant 2 heures a température ambiante, a 1’abri de la lumiére. L absorbance
a été mesurée a 765 nm a 1’aide d’un spectrophotomeétre. La concentration en polyphénols
totaux a été calculée a partir d’une courbe d’étalonnage réalisée avec I’acide gallique et

exprimée en pg équivalents acide gallique par mg d’extrait (ug EAG/mg).

IV.2.6. Dosage des flavonoides

La teneur en flavonoides totaux a été déterminée selon la méthode colorimétrique au
chlorure d’aluminium décrite par Chang et al. (2002), avec quelques modifications. Un volume
de 0,5 ml d’extrait (aux concentrations de 2, 1 et 0,5 mg/ml) a été mélangé a 0,5 ml de chlorure
d’aluminium a 2 %. Le mélange a ¢été incubé pendant 15 minutes a 1’obscurité, puis

I’absorbance a ét¢ mesurée a 430 nm a I’aide d’un spectrophotométre. La concentration en
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flavonoides totaux a été calculée a partir d’une courbe d’étalonnage préparée avec la quercétine

et exprimée en pg équivalent quercétine par mg d’extrait (ug EQ/mg).
IV.2.7. Test de capacité antioxydante totale (TAC)

La capacité antioxydante totale (TAC) a été évaluée selon la méthode décrite par Habellah
et al. (2016), avec quelques modifications. Un volume de 100 ul d’extrait (aux concentrations
de 2, 1 et 0,5 mg/ml) a été ajouté a 1 ml d’un réactif contenant de I’acide sulfurique (0,6 M), du
phosphate de sodium (28 mM) et du molybdate d’ammonium (4 mM). Le mélange a été incubé
a 95 °C pendant 90 minutes. Apres refroidissement, I’absorbance a été mesurée a 695 nm. La
capacité antioxydante a été déterminée a 1’aide d’une courbe d’étalonnage réalisée avec 1’acide

ascorbique et exprimée en pg équivalent acide ascorbique par mg d’extrait (ug EAA/mg).

IV.2.8. Test de pouvoir réducteur

Le pouvoir réducteur des extraits a été évalué selon la méthode de réduction du Fe?** en Fe?*,
décrite par Oyaizu (1986), avec quelques modifications. Un volume de 500 puL d’extrait
(concentrations allant de 2 a 0,03125 mg/ml) a été mélangé a 500 uLL de tampon phosphate (0,2
M, pH 6,6) et 500 puL d’hexacyanoferrate de potassium [KsFe(CN)s] a 1 %. Le mélange a été
incubé au bain-marie a 50 °C pendant 20 minutes. La réaction a ensuite été arrétée par 1’ajout
de 500 pL d’acide trichloroacétique (TCA), suivi d une centrifugation. Du surnageant (500 uL)
a été préleve, puis mélangé a 500 uL d’eau distillée et 200 uL de chlorure ferrique (FeCls).
L’absorbance du mélange a été mesurée a 700 nm. Le pouvoir réducteur a été déterminé a ’aide
d’une courbe d’étalonnage réalisée avec I’acide ascorbique, et exprimé en ug équivalent acide

ascorbique par mg d’extrait (ug EAA/mg).

1V.2.9. Evaluation du potentiel antiradicalaire (test DPPH)

L’activité piégeuse des radicaux libres a été évaluée par le test DPPH (2,2-diphényl-1-
picrylhydrazyle), selon la méthode de Garcia-Herreros et al. (2010), telle que décrite par
Deghima et al. (2021). Un volume de 250 uL d’une solution de DPPH a 0,04 % a été ajouté a
750 pL d’extrait préparé a différentes concentrations (de 0,5 a 0,0009 mg/mL). Aprés une
incubation a I’obscurité pendant 30 minutes, I’absorbance a été mesurée a 517 nm contre un
blanc (DPPH sans extrait). Le pourcentage d’inhibition (PI) du radical DPPH a été calculé a
’aide de la formule suivante :

%I = ((Ao — Ac) / Ao) x 100, ot Ao est I’absorbance du témoin et A. celle de 1’échantillon.

IV.2.10. Application de la biofilm alimentaire
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IV.2.10. 1. Formulation des enrobages comestibles

Les biofilms ont été préparés selon une méthode commune : Sous agitation et a 95°C, 1g
de polysaccharide séché a été dissous dans un volume connu d’hydrolat (ou eau distillée en
fonction du cas). Une fois dissous, 2 ml de glycérol, 1 ml de tween 20 et 1 ml d’acide acétique

ont été ajoutés successivement. Le mélange final a été¢ complété jusqu’a 100 ml.
Le role des additifs dans la formulation du biofilm sont les suivantes :

Le glycérol agit comme un plastifiant en s’intercalant entre les chaines de
polysaccharides, perturbant les liaisons hydrogene intermoléculaires. Cela augmente la
flexibilité et réduit la fragilité du film, améliorant ainsi sa résistance mécanique et son élasticité

(Tarique et al., 2021).

Le Tween 20 est un tensioactif non ionique qui améliore la mouillabilité et la dispersion
homogene des composants dans la matrice du film. Il contribue a la stabilit¢ mécanique du film

sans compromettre son ¢€lasticité (Deng et al., 2023).

L'acide acétique sert de régulateur de pH, ajustant le milieu pour favoriser la solubilité
des polysaccharides et la stabilité¢ du mélange (Pham et al., 2024). De plus, il possede des
propriétés antimicrobiennes, contribuant a la conservation du film en inhibant la croissance

microbienne (Rinaudo et al., 1999).

6 formulations distinctes de biofilm ont été préparées selon différentes conditions de

composition (présence ou non d’hydrolat, d’extraits, et de protéines) :
Type 1 : avec eau distillée, et 1g de résidus liquide..
Type 2 : Avec eau distillée et 4g de résidus liquide ajouté au mélange.

Type 3 : dans ce cas, 0.5g de protéines ont été ajoutés a 0.5g de polysaccharides dissous, suivis

de 4g de résidus liquide. Le tout a été dissous dans ’eau distillée.

Type 4 : vec eau distillée au lien d’hydrolat, sans résidus liquides (Ce type a servi de contrdle

négatif).

Type 5 : Avec hydrolat, sans résidus liquides, afin d’évaluer I’impact potentiel de résidus

liquides sur les propriétés du biofilm (7 jours seulement).
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Type 6 : Avec hydrolat et 1g de résidus liquide ajouté au mélange (7 jours seulement).

Figure 4. Aspect de biofilm comestible préparé a une concentration de 4% de résidu liquide
1V.2.10.2. Prétraitement des échantillons

Les bananes ont été réparties aléatoirement en 7 groupes de deux unités chacun, tandis
que les tomates ont été divisées en 4 groupes de deux unités. Pour le groupe témoin, aucun
traitement n’a été appliqué. En revanche, les autres groupes (6 groupes pour les bananes et 3
groupes pour les tomates) ont été enrobés a 1’aide d’un pinceau avec les différents types de
biofilms. Apres le prétraitement, les tomates ont été conservées au réfrigérateur a 4 °C, mais les
bananes ont été stockées a température ambiante pendant 14 jours. Tous les échantillons ont été

photographiés quotidiennement de manicre réguliére afin de suivre leur évolution.
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V.1. Rendements des extraits
Nous avons étudié les rendements de résidu liquide des graines Bunium incrassatum et
l'extrait de résidu solide. Les rendements d'extraction, exprimés en masse d'extrait par rapport

a la masse initiale du matériel végétal, sont représentés dans le graphique ci-dessous :

20 18.28

R5B RLBE Polysacchande Proteines

= Rendements des extraits
Figure 5. Histogramme du rendement de I’extraction de Bunium incrassatum (%)
RSB : Extrait hydro-éthanolique de résidus solide BI ; RLB : résidus liquide de BI.

Le résidu liquide issu directement du procédé d’hydrodistillation des graines de Bunium
incrassatum a présenté le rendement d’extraction le plus élevé, avec une valeur de 18,28 %. Ce
résultat montre que cette fraction contient encore une quantité importante de composés
hydrosolubles, ce qui indique que 1’hydrodistillation ne retire pas tous les composés présents
dans la plante. En comparaison, 1’extrait obtenu a partir du résidu solide, aprés une deuxieme
extraction avec un mélange hydro éthanolique, a montré un rendement plus faible de 10,4 %.
Cette différence peut s’expliquer par la perte d’une partie des composés lors de la premiére
extraction. L’extrait de polysaccharides a donné un rendement moyen de 7,45 %, indiquant une
extraction ciblée de macromolécules spécifiques. Enfin, I’extrait protéique a montré le
rendement le plus bas, avec une valeur de 6 %, probablement a cause de la faible quantité de
protéines dans le matériel végétal ou d’une méthode d’extraction moins efficace. Ces résultats
montrent que les rendements varient selon le type de composé et le traitement effectué sur la

plante.

Le rendement de notre extrait de résidu liquide de Bunium incrassatum (18,28 %) est

inférieur a celui obtenu par Bougandoura et Bendimerad (2013) sur Satureja calamintha ssp.
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nepeta (22,19 %). En revanche, notre rendement dépasse celui rapporté par Toul et al. (2022)
sur I’extrait hydroéthanolique des graines de Bunium incrassatum (3 %), Sharififar et al. (2010)
sur Bunium persicum (1,3 %), et Karouche et al. (2020) sur Bunium mauritanicum (6,79 %).
Ces comparaisons indiquent que, bien que notre extrait de résidu liquide soit issu de la phase
aqueuse post-hydrodistillation, il présente un rendement supérieur a plusieurs extraits hydro
¢thanoliques précédemment publiés, attestant de la richesse en composés solubles de cette

fraction.

L’extrait hydro éthanolique de résidu solide de Bunium incrassatum a montré un
rendement de 10,4 %, ce qui confirme la présence d’une quantité non négligeable de composés
d’intérét dans cette fraction, récupérable apres 1’étape d’hydrodistillation. Ce rendement est
comparable aux 10,6 % rapportés par Sanchez-Vioque et al. (2013) pour les résidus solides de
Cistus ladanifer extraits a 1’éthanol par Soxhlet, et aux 10,5 % obtenus pour les résidus de
Lavandula intermedia extraits par extraction assistée par ultrasons (UAE) a 1’éthanol. Notre
rendement dépasse €galement celui obtenu par Saha et al. (2021) sur des résidus solides de
citronnelle de Java (Cymbopogon winterianus) avec un extrait méthanolique a 50 % (9,50 %).
Cependant, des rendements plus ¢€levés ont été observés, notamment 13,64 % pour I’extrait
¢thanolique a 70 % de résidus solides d’Eucalyptus camaldulensis (Sankara et al., 2020) et
20 % pour les feuilles fraiches de Rosmarinus tournefortii (Ziani et al., 2023). Ces variations
confirment que le rendement dépend largement de I’espéce végétale, de la partie utilisée, des

conditions d’extraction et des solvants employés.

Concernant les extraits de polysaccharides et de protéines, notre rendement de 7,45 %
pour les polysaccharides est cohérent avec les valeurs publiées dans la littérature. Par exemple,
Chen et al. (2019) ont obtenu un rendement allant jusqu’a 9,94 % en utilisant 'extraction
accélérée par solvant (ASE) sur les sous-produits de Chimonobambusa quadrangularis, tandis
que Chen et al. (2020) ont rapporté un rendement maximal de 8,09 % pour des polysaccharides
extraits de Crataegus pinnatifida a pH 5. Ces résultats soulignent l'efficacité de certaines
méthodes modernes comme 1'ASE, mais montrent aussi que notre méthode classique permet

d’obtenir des rendements comparables dans un contexte de valorisation de résidus végétaux.

Le rendement protéique de 6 % obtenu dans notre étude est également comparable a celui
observé dans d’autres travaux. Par exemple, Juul et al. (2021) ont obtenu un rendement
protéique de 8,95 % a partir de Ulva fenestrata en utilisant la méthode de pH-shift, ou les

protéines ont été solubilisées a pH 8,5, tandis que Prandi et al. (2023) ont rapporté une teneur
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en protéines de 2,3 % pour Lentinula edodes cultivé sur bois. Ces comparaisons indiquent que
la quantité de protéines récupérables dépend largement de la nature de la matiere végétale ainsi

que des conditions d’extraction.

En résumé, les différences observées dans les rendements d’extraction entre notre étude
et celles citées dans la littérature peuvent étre attribuées a plusieurs facteurs : 1’espece végétale,
I’organe utilisé, les conditions de séchage, la richesse spécifique en métabolites, la méthode
d’extraction, ainsi que la nature et la polarité¢ du solvant utilis€¢ (Daoudi et al., 2015). Par
ailleurs, la région et la période de récolte influencent aussi significativement les rendements
(Keskes et al., 2014). Enfin, ’ajout d’eau aux solvants organiques augmente la polarité des
mélanges, améliorant 1’extraction des composés phénoliques et polysaccharidiques (Do et al.,

2014).
V.2. Dosage des polyphénols totaux

La teneur en polyphénols totaux dans nos extraits de Bunium incrassatum a été
déterminée a I'aide du réactif de Folin-Ciocalteu, en utilisant une courbe d'étalonnage élaborée

avec différentes concentrations d’acide gallique comme standard.
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Figure 6. Droite d'é¢talonnage de l'acide gallique pour le dosage des polyphénols totaux

La quantité de polyphénols totaux dans les extraits est exprimée en microgrammes
équivalents d'acide gallique par milligramme d’extrait (ug EAG/mg d’extrait). Les résultats

obtenus sont illustrés dans la figure suivante :

TPC (ug GAE/mg extract)

RSB RLB
Figure 7. Teneur des extraits en polyphénol totaux en ug EAG / mg d’extrait.

RSB: Extrait hydro-éthanolique de résidus solide BI; RLB : réside liquide de BI.
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Les résultats obtenus dans notre étude révelent que I’extrait hydro-éthanolique des résidus
solides issus de 1'hydrodistillation des graines de Bunium incrassatum présente une teneur en
polyphénols totaux de 25,28 + 1,41 ng EAG/mg d’extrait, tandis que I’extrait aqueux obtenu
apres hydrodistillation des graines de Bunuim incrassatum aftiche une teneur plus faible, de
19,2 + 2,82 ug EAG/mg. Ces valeurs sont comparables a celles rapportées par Karouche et al.
(2020), qui ont évalu¢ la teneur en polyphénols totaux dans les tubercules de Bunium
mauritanicum a 22,365 + 8,547 ug EAG/mg d’extrait aqueux. Bien que notre étude ait porté
sur une autre espece (B. incrassatum) et une autre partie de la plante (les graines), les résultats
sont relativement proches, suggérant une richesse comparable en composés phénoliques dans
les genres apparentés. En revanche, les résultats de Zengin et al. (2019) montrent une teneur
plus élevée de 35,94 + 1,89 mg EAG/g d’extrait dans les parties aériennes de Bunium
pinnatifolium, tandis que Aiouaz et Bitam (2022) ont rapporté une concentration de 37,37 +
0,46 mg EAG/g pour les tubercules de B. incrassatum, ce qui souligne l'influence notable de la

partie de la plante utilisée et de l'espece.

L’utilisation d’un solvant hydro-éthanolique (50 %) dans notre étude semble avoir
amélioré 1’extraction des polyphénols a partir des résidus solides, ce qui concorde avec les
travaux de Ziani et al. (2023), ou les feuilles de Rosmarinus tournefortii traitées avec un solvant
similaire ont permis d’obtenir une teneur remarquable de 120,58 + 0,57 mg EAG/g. Cette
efficacité peut €tre attribuée a la polarité intermédiaire du mélange eau-éthanol, qui favorise la
solubilisation des composés phénoliques, en déstabilisant les parois cellulaires et en augmentant
I’interface entre le solvant et le soluté (Psarrou et al., 2020). De plus, selon Nurzynska-Wierdak
(2023), la variation du contenu phénolique peut étre influencée par plusieurs facteurs,
notamment la saison de récolte, le stade de maturité de la plante, les conditions climatiques, la

localisation géographique, et les méthodes d’extraction utilisées.

D’autres études appuient la variabilité des résultats selon les espéces et les matrices
végétales : Houng et al. (2023) ont constaté que les résidus d’écorce de Citrus hystrix
présentaient une teneur en polyphénols variant entre 3 et 8 mg GAE/g d’extrait, bien inférieure
a nos résultats, tandis que les extraits de résidus solides de Mentha piperita et Cymbopogon
citratus, étudiés par Sankara et al. (2020), affichaient respectivement des teneurs de 47,12 +
3,69 et 74,17 + 13,53 mg GAE/g. De méme, Psarrou et al. (2020) ont rapporté une teneur de
60 mg GAE/g pour les résidus solides de romarin, ce qui reste supérieur a la teneur obtenue

dans notre extrait de résidus liquides, mais comparable a celle des résidus solides.
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Enfin, notre étude confirme I’intérét de valoriser les résidus post-distillation comme
sources secondaires de composés phénoliques. L’ extraction hydro-éthanolique appliquée aux
résidus solides de Bunium incrassatum s’est révélée particulicrement efficace, avec une teneur
en polyphénols totaux significativement plus élevée que celle du résidu liquide, démontrant
ainsi le potentiel de réutilisation de ces sous-produits dans le domaine agroalimentaire et

nutraceutique (Esparia et al., 2017).
V.3. Dosage des flavonoides Totaux

Une courbe d'étalonnage de quercétine (5 a 50 ug/ml) a été utilisée pour la quantification

des flavonoides totaux dans les différents extraits (Figure 8).
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Figure 8. Courbe d'étalonnage de quercétine pour le dosage des flavonoides

La quantité de flavonoides a été exprimée en microgrammes d'équivalent quercétine par
milligramme d'extrait (ug EQ/mg d'extrait). Les résultats obtenus durant notre étude ont

présenté dans la figure correspondante :

23



Chapitre V Résultats et Discussion
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Figure 9. Teneur des extraits en flavonoides totaux en pg EQ /mg d’extrait.
RSB: Extrait hydro-éthanolique de résidus solide BI; RLB : résidu liquide de BI.

Les résultats présentés dans la figure précédente indiquent que I’extrait des résidus solides
possede la teneur la plus élevée en flavonoides totaux, avec une concentration de 8,85 + 0,35
pg EQ/mg d’extrait. Il est suivi par I’extrait des résidus liquides, dont la teneur en flavonoides

totaux est de 3,77 = 0,17 ug EQ/mg d’extrait.

Selon Karouche et al. (2020), le résidu liquide de Bunium mauritanicum présentait une
teneur en flavonoides totaux de 0,83 = 0,16 mg EQ/g d’extrait, ce qui est nettement inférieur a

la teneur observée dans notre résidu liquide de Bunium incrassatum (3,77 £ 0,17 pg EQ/mg).

Dans une autre étude, Ziani et al. ( 2023) ont travaillé sur Rosmarinus tournefortii de
No¢ et ont obtenu, pour I’extrait éthanolique a 50 % des résidus solides d’hydrodistillation, une
teneur de 7,02 + 0,19 pg EQ/mg, un résultat proche du ndtre (8,85 + 0,35 pg EQ/mg). A une
concentration en éthanol plus élevée (80 %), leur teneur a atteint 21,38 + 0,23 pg EQ/mg,
confirmant ainsi I’impact du taux d’éthanol sur DI’efficacité¢ d’extraction des flavonoides,
d’autant plus que 1’éthanol et 1’eau sont les solvants les plus fréquemment utilisés pour cette
classe de composés. En effet, ils peuvent établir des liaisons hydrogene efficaces avec les
groupes hydroxyle et carbonyle des flavonoides, facilitant ainsi leur solubilisation (Gullon et

al., 2017).

Par ailleurs, Sankara et al. (2020) ont obtenu des valeurs beaucoup plus élevées dans des
extraits éthanoliques a 70 % préparés a partir des parties aériennes fraiches d’Eucalyptus
camaldulensis (185,19 £ 16,93 mg EQ/g) et de Mentha piperita (190,99 + 14,58 mg EQ/g). Ces

¢carts importants peuvent s'expliquer par des facteurs tels que la nature du matériel végétal
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(feuilles fraiches vs graines), le type et la concentration du solvant, les conditions d’extraction,

ainsi que les facteurs environnementaux et physiologiques.

V.4. Capacité antioxydante total (TAC)

La capacité antioxydante totale permet d’évaluer I’activité antioxydante globale des
extraits phénoliques. Elle repose sur la réduction des ions molybdate Mo®" en Mo®* par les
composés antioxydants présents dans 1’extrait, entrainant la formation d’un complexe de
couleur bleu-vert. Les résultats obtenus sont exprimés en microgrammes d’équivalent acide
ascorbique par milligramme d’extrait (ug EAA/mg d’extrait). La courbe d’étalonnage de

I’acide ascorbique est présentée a la figure 10.
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Figure 10. Droit d’étalonnage de I’acide ascorbique pour la capacité antioxydante totale.

Les résultats de capacité antioxydante totale sont affichés dans la figure 11.

TAC (ug AAE/mg extract)
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Figure 11. Capacité antioxydante total des extraits des graines de Bunium incrassatum

RSB : Extrait hydro-éthanolique de résidus solide BI; RLB : résides liquide de BI.
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Les résultats indiquent que l'extrait hydro-éthanolique de résidu solide des graines de
Bunium incrassatum a la plus forte capacité antioxydante totale (TAC) avec 88,83 ug EAA/mg
d’extrait, suivi par le résidu liquide avec une capacité antioxydante totale de 55,3 pg EAA/mg

d'extrait.

D’apres les résultats de Djaghoubi et al. (2024), ’extrait hydro-éthanolique du résidu
solide de Bunium incrassatum présente une capacité antioxydante totale (TAC) de 79,19 pug
EAA/mg d’extrait, tandis que celle du résidu liquide s’¢leve a 54,33 ug EAA/mg. En
comparaison, nos résultats montrent une TAC légerement plus élevée pour les deux types de
résidus, avec une valeur de 88,83 ng EAA/mg pour I’extrait solide et de 55,3 ng EAA/mg pour
I’extrait liquide. Cette différence pourrait étre attribuée a des variations liées a la méthode
d’extraction, aux conditions expérimentales, ou encore a la qualité du matériel végétal utilisé.
Néanmoins, dans les deux études, ’extrait solide s’est révélé systématiquement plus riche en
composés antioxydants que le résidu liquide, soulignant le potentiel valorisable des sous-

produits solides issus de I’hydrodistillation.
V.5. Pouvoir réducteur

L’activité antioxydante des graines de Bunium incrassatum a été évaluée a I’aide d’un
spectrophotomeétre, en suivant la réduction du fer ferrique (Fe*"), présent dans le complexe
KsFe(CN)s, en fer ferreux (Fe**). Cette réaction est mise en évidence par un changement de
couleur allant du jaune (Fe*") au bleu-vert caractéristique du fer ferreux (Fe**) (Bougandoura
et Bendimerad, 2013). Comme illustré par la courbe de la figure 12, 1’acide ascorbique a été
utilis¢ comme standard de référence afin de comparer le pouvoir réducteur de nos extraits a
celui d’un antioxydant connu. Les résultats sont exprimés en pg EAA/mg d’extrait est présentés

dans la figure 13.
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Figure 12. Droite d’étalonnage d’acide ascorbique.
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Figure 13. Pouvoir réducteur des extraits des graines de Bunium incrassatum

Les résultats obtenus montrent que I’extrait hydroéthanolique a 50 % des résidus solides
de Bunium incrassatum présente une activité antioxydante élevée, avec une valeur de 209 ng
EAA/mg d’extrait, ce qui refléte une bonne capacité de réduction des ions ferriques. Le résidu
liquide a également montré une activité notable, avec une valeur de 166 pg EAA/mg d’extrait,
bien qu’un peu inférieure. Ces deux extraits affichent des performances nettement supérieures
a celles rapportées par Djaghoubi et Zobiri (2024), qui avaient obtenu respectivement 55 et
36 ng EAA/mg d’extrait. Cette différence peut s’expliquer par des conditions d’extraction plus
optimisées ou par une variation dans la composition du matériel végétal utilisé. Ces résultats

mettent en évidence le potentiel antioxydant prometteur des résidus de distillation.
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Le pouvoir réducteur des extraits végétaux repose principalement sur la présence de
composés capables de céder des électrons, neutralisant ainsi les radicaux libres en les
convertissant en formes plus stables. Les polyphénols, en particulier, jouent un rdle central
dans ce mécanisme. La capacité de ces molécules, notamment les composés phénoliques et
flavonoides, a transférer des électrons constitue un bon indicateur de leur activité

antioxydante (Pokorny et al., 2000).
V.6. Activité antiradicalaire contre le DPPH

L’¢évaluation de I’activité¢ antiradicalaire vis-a-vis du radical DPPH a été réalisée par

spectrophotométrie, en utilisant 1’acide ascorbique comme standard de référence a différentes

concentrations.
Test de DPPH
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Figure 14. Droite d’étalonnage de I’acide ascorbique pour le teste de piégeage du radical libre
DPPH.

Les résultats obtenus de I’activité antioxydante sont présentés dans la figure 14 et exprimés
en microgramme équivalent d’acide ascorbique par milligramme d’extrait.
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Figure 15. Activité anti-DPPH des graines de Bunium incrassatum
RS: extrait hydroéthanolique de résidus solide BI; RL: résidu liquide de BI.

Les résultats obtenus indiquent que I’extrait hydro-éthanolique du résidu solide présent la
plus forte activité antioxydante, avec une valeur de 12,64 ng EAA/mg d’extrait, selon le test
DPPH. Le résidu liquide de la méme plante présente également une activité antioxydante

significative, estimée a 10,19 pg EAA/mg d’extrait.

Ces résultats mettent en évidence le potentiel antioxydant des résidus liquides et solides
de Bunium incrassatum, qui apparaissent comme des sources prometteuses de composés

capables de neutraliser efficacement les radicaux libres.

Dans notre étude, les deux extraits issus des résidus de Bunium incrassatum ont montré
une forte activité antioxydante a la concentration de 0,5 mg/ml. Le résidu liquide a atteint un
taux d’inhibition de 91 %, tandis que I’extrait du résidu solide a montré une inhibition tres
proche, a 90 %. Ces valeurs élevées confirment le potentiel antioxydant de ces deux types de
résidus. Par comparaison, Djaghoubi et Zobiri (2024) ont rapporté un taux d’inhibition de 56,45
% pour un extrait de résidu liquide de Bunium incrassatum a une concentration de 0,25 mg/ml.
Bien que cette activité soit notable, nos résultats se distinguent par une efficacité antioxydante
plus élevée. Cette différence pourrait étre liée a la concentration utilisée, aux méthodes
d’extraction, ou encore a la composition biochimique des échantillons. Cela montre que, méme
apres les étapes de distillation, les résidus de la plante conservent une richesse en composés
bioactifs, notamment les polyphénols, capables de neutraliser efficacement les radicaux libres.
Ces résultats renforcent ’intérét de valoriser les résidus végétaux comme sources naturelles

d’antioxydants.
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V.7. Application de la biofilm alimentaire

V.7.1. Effet de ’enrobage sur le miirissement des fruits et la prolongation de leur durée
de conservation
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Figure 16. Aspect des bananes enrobés et non enrobés en fonction du temps de stockage.
ex: extrait, h: hydrolat, pr: protéine
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Figure 17. Aspect des bananes enrobés et non enrobés en fonction du temps de stockage.
ex : extrait, h: hydrolat
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Figure 18. Aspect des tomates enrobés et non enrobés en fonction du temps de stockage.
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Une évaluation sensorielle des fruits enrobés a été réalisée afin d’apprécier plusieurs
critéres de qualité visuelle et organoleptique. Les paramétres étudiés comprenaient 1’aspect
général, la couleur de la pulpe, la texture, la fermeté, la brillance, la saveur, la flaveur ainsi que
I’acceptabilité globale. Cette analyse qualitative a permis de comparer les différents
¢chantillons selon leur apparence et leur perception sensorielle, en mettant en évidence les

formulations les plus appréciées.

Type 1 : Eau distillée + 1g de résidu liquide

A la fin des 14 jours, les bananes étaient complétement noircies et avaient perdu du poids.
La quantit¢ de résidu liquide (1g) s’est révélée insuffisante pour fournir une activité
antioxydante et antimicrobienne efficace. De plus, en 1’absence d’hydrolat ou de protéines, le
biofilm manquait de compensations actives capables de ralentir la détérioration. Le film
probablement trop fragile ou perméable n’a pas empéché la déshydratation du fruit, ni
I’oxydation enzymatique. Cela met en évidence I’importance du dosage et de la composition

synergique dans la formulation.
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Type 2 : Eau distillée + 4g de résidu liquide

Ce biofilm a provoqué un brunissement visible deés le 4 jours, mais a la fin de la période
d’observation de 14 jours, les bananes n’avaient pas perdu de poids et aucune croissance
fongique n’a été observée. Pour la tomate, en revanche, les résultats ont été nettement moins
satisfaisants : bien que recouverte du méme biofilm, la tomate a montré une détérioration plus

rapide que le témoin (non enrobée).

L’apparition rapide de la coloration brune pourrait s’expliquer par une oxydation de
surface en raison de la nature hydrophile du polysaccharide, qui n'offre pas une barriere efficace
a 'humidité ou a la vapeur d'eau. Toutefois, la préservation interne du fruit indique que le résidu
liquide, riche en antioxydants (polyphénols et flavonoides), a réussi a limiter 1’oxydation en
profondeur et a inhiber la croissance microbienne. Ce résultat démontre que 1’efficacité du
biofilm ne se juge pas uniquement a I’apparence externe, et que les composés bioactifs intégrés
ont bien joué leur réle conservateur méme sans hydrolat. Concernant la tomate, son épiderme
trées perméable, sa haute teneur en eau, et sa fragilité structurelle ont probablement rendu le
biofilm inefficace, d’autant plus que celui-ci ne contenait ni protéines, ni hydrolat, limitant sa

capacité a réguler I’humidité ou a bloquer la prolifération microbienne.
Type 3 : Eau distillée + 0,5g protéines + 0,5g polysaccharides + 4g de résidu liquide

Ce type a fourni les meilleurs résultats pour les bananes et les tomates. Les fruits n’ont
montré aucune perte de poids, aucun brunissement significatif, et aucune croissance fongique

n’a été observée, méme apres 14 jours.

Ce succes remarquable s’explique par la synergie entre les composants du film : Les
protéines introduites améliorent la barriere contre 1’oxygene et les lipides, tout en maintenant
une bonne flexibilité mécanique. Les polysaccharides, bien que hydrophiles, apportent de la
structure et une barriére a ’oxygéne grice a leurs nombreuses liaisons hydrogéne. Le résidu
liquide fournit une forte charge en antioxydants naturels, contribuant a ralentir les mécanismes

de dégradation (oxydation, brunissement enzymatique, activité microbienne) (Sun et al., 2022).

Ce résultat confirme que 1’intégration de protéines en synergie avec 1’extrait végétal est
indispensable pour une conservation efficace des tomates, fruit particulierement sensible a

I’humidité et a la dégradation enzymatique.

Type 4 : Eau distillée uniquement (Controle négatif)
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Les bananes ont montré une forte perte de poids et une croissance microbienne visible.
L’absence de tout extrait actif (ni hydrolat, ni résidu) rend ce film purement structurel, sans
propriétés bioactives. Le polysaccharide seul ne constitue pas une barricre efficace a I’humidité
ni aux micro-organismes. Ces résultats confirment que la simple structure d’un biofilm n’est
pas suffisante pour prolonger la conservation des fruits. Il est nécessaire d’y intégrer des agents
fonctionnels comme les polyphénols, flavonoides, ou protéines, pour obtenir une activité

conservatrice réelle (Kumar et al., 2022).

Sur la tomate en particulier, ce biofilm a échou¢ a réguler I’humidité interne, ce qui a pu
favoriser la macération et la prolifération bactérienne. Ce comportement met en lumicre la
vulnérabilité spécifique de la tomate, qui requiert une formulation renforcée en agents

fonctionnels pour étre efficacement protégée (Zekrehiwot et al., 2017).
Type 5 :Hydrolat sans résidu liquide (7 jours seulement)

Ce type, €laboré sans ajout de résidu liquide, a montré un aspect globalement satisfaisant
apres 7 jours. La surface de la banane présentait uniquement quelques taches de brunissement,

et aucune perte de poids marquée n’a été observée.

L’absence de résidu liquide n’a pas significativement altéré la performance du film, ce qui
peut s’expliquer par la composition de I'hydrolat lui-méme, riche en composés phénoliques
hydrosolubles issus de la distillation de Bunium incrassatum. Ces molécules antioxydantes

auraient suffi a retarder I’oxydation et a limiter la prolifération microbienne.
Type 6 : Hydrolat + 1g de résidu liquide (7 jours seulement)

Ce type a été maintenu durant une période d’observation de 7 jours seulement en raison
de contraintes de temps. Extérieurement, les bananes ont présenté un brunissement complet a
la surface. Cependant, apres épluchage, les fruits se sont révélés visuellement sains, et aucune

perte de poids significative n’a été constatée.

Le brunissement superficiel pourrait étre li¢ a une oxydation phénolique en surface,
phénomeéne courant en présence d’oxygene. Toutefois, la préservation de la qualité interne du
fruit suggere une bonne activité barricre du biofilm contre la respiration interne et les
microorganismes, probablement grace a la richesse en composés phénoliques antioxydants
contenus a la fois dans le résidu liquide et dans I'hydrolat. Ce dernier, issu de I’hydrodistillation,
constitue la phase aqueuse contenant de nombreux composés hydrosolubles bioactifs,

notamment des polyphénols et des flavonoides.
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Conclusion

\

Cette étude vise a valoriser les ressources naturelles locales, en particulier Bunium
incrassatum, en exploitant ses composés bioactifs et biopolymeres pour la création de films
comestibles fonctionnels. La méthode utilisée a associé l'extraction de composés phénoliques
a partir des résidus d'hydrodistillation, la détermination chimique des fractions extraites
(polysaccharides, protéines), et la création et mise en ceuvre expérimentale de biofilms

alimentaires.

Les polysaccharides extraits se sont révélés dotés d'une bonne capacité filmogeéne ainsi
que d'une teneur élevée en molécules bioactives présentant une activité antioxydante. Leur
incorporation dans des formulations de biofilms a conduit a des structures homogenes, durables

et adaptées aux exigences de la conservation des aliments.

Les tests effectués sur les fruits ont prouvé I'efficacité générale des biofilms fabriqués,
capables de diminuer la déshydratation, de maintenir la dureté et de freiner 1'oxydation. En
particulier, la formulation riche en protéines a démontré des performances supérieures sur les
matrices sensibles. Ces conclusions attestent de lI'importance des approches visant a valoriser
des plantes peu exploitées, et pavent la route pour de prochaines recherches destinées a

optimiser les propriétés fonctionnelles des films.
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SUIIIT
/Ej: travail vise a valoriser les ressources naturelles locales, en particulier le Bunim
incrassatum, par l'utilisation de ses résidus issus de I'hydrodistillation. On a congu des films

alimentaires biodégradables a partir de composés bioactifs extraits (polyphénols,

polysaccharides, protéines), afin d'étendre la durée de conservation des fruits.

Les tests expérimentaux ont démontré une activité antioxydante notable des extraits, avec un
taux de polyphénols totaux atteignant 38,79 + 0,16 mg EAG/g pour les résidus solides.
L'analyse sur les fruits a démontré que les biofilms ont aidé¢ a freiner I'oxydation et a préserver
la dureté, surtout avec la formule enrichie en protéines, qui a diminu¢ la perte de masse jusqu'a
40 % sur la tomate au sixiéme jour.

Ainsi, ces films présentent une double valeur : réduction des pertes agroalimentaires et
promotion d’un emballage écologique et fonctionnel.

Mots-clés :

Bunium incrassatum, biofilms comestibles, hydrodistillation, polysaccharides, activité
Qtioxydante, conservation , emballage biodégradable. /

Abstract
This work aims to enhance local natural resources, particularly Bunium incrassatum, by

utilizing its residues from hydrodistillation. Biodegradable food films were developed from

extracted bioactive compounds (polyphenols, polysaccharides, proteins) to extend the shelf life
of fruit.

Experimental tests demonstrated significant antioxidant activity of the extracts, with a total
polyphenol content reaching 38.79 + 0.16 mg EAG/g for solid residues. Analysis on the fruit
showed that the biofilms helped slow oxidation and preserve hardness, especially with the
protein-enriched formula, which reduced weight loss by up to 40% in tomatoes on day six.
Thus, these films offer a dual value: reducing agri-food losses and promoting environmentally
friendly and functional packaging.

Keywords:

Qunium incrassatum, edible Biofilms, hydrodistillation, polysaccharides, antioxidant activity,/

shelf life, biodegradable packaging.
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